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本 书 以 现行 的 标准 资料 为 依据 ， 给 出 了 企业 常用 材料 的 化 学 分 析 方 
法 ， 主 要 内 容 包括 : 实验 室 用 水 的 要 求 及 溶液 的 配制 、 钢 铁 及 铁合金 的 分 
析 方 法 、 非 铁 金属 及 其 合金 的 分 析 方法 、 高 温 合金 的 化 学 分 析 方法 、 表 对 
处 理 溶液 的 化 学 分 析 方 法 、 分 析 结 果 的 数据 处 理 、 化 验 室 安 全 知识 。 本 书 
还 附 有 材料 化 学 分 析 经 常用 到 的 一 些 资 料 和 数据 。 

本 书 主 要 供 机 械 、 冶 金 等 行业 化 学 分 析 工 作者 使 用 ， 也 可 作为 化 验 人 
员 技 术 资 格 培训 、 职 业 技能 鉴定 培训 的 参考 资料 ， 还 可 供 科 研 单 位 、 大 中 
专 院 校 分 析 化 学 专业 师 生 参考 。 
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分 析 化 学 是 保证 和 提高 材料 质量 的 重要 手段 ， 也 是 开发 新 材料 的 基础 技术 ， 许 多 
科学 研究 项 目 和 工农 业 生产 中 的 技术 改造 都 离 不 开 分 析 化 学 。 随 着 我 国产 业 结构 调整 
的 进一步 深化 ， 社 会 对 质量 、 安 全 、 健 康 的 要 求 日 益 提高 ， 对 材料 分 析 技 术 也 提出 了 





更 高 的 要 求 。 














上 海 材料 研究 所 是 全 国 较 早 开展 理化 检测 的 单位 之 一 ， 在 国内 外 同行 中 有 着 较 高 


的 声誉 ， 在 为 社会 提供 大 量 理化 检测 服务 的 基础 上 ， 率 先 系统 地 提出 了 材料 检测 方法 ， 





涌现 出 了 一 批 具 有 较 高 学 术 造 诺 的 分 析 化 学 专家 和 具有 丰富 经 验 的 化 学 分 析 工 作者 。 
为 满足 广大 材料 化 学 分 析 工 作者 日 常 分 析 的 需要 ， 作 者 运用 在 上 海 材料 研究 所 工作 多 



































年 的 实践 经 验 ， 结 合 国 家 现行 的 最 新 标准 ， 编 写 了 本 书 。 


本 书 从 材料 化 学 分 析 的 基础 知识 入 手 ， 着 重 介 绍 了 生产 中 常见 金属 材料 和 表面 处 











理 溶液 的 化 学 分 析 方 法 ， 并 给 出 了 材料 化 学 分 析 常 用 到 的 一 些 资 料 和 数据 。 本 书 内 容 





涉及 的 材料 有 钢铁 及 铁合金 、 非 铁 金属 及 其 合金 、 表 面 处 理 溶液 等 ,包括 了 常规 化 学 


分 析 方 法 、 光 谱 分 析 方 法 、 




















电化 学 分 析 方 法 等 ， 测 定 范围 涉及 主 量 组 分 到 痕 量 组 分 。 





本 书 以 实用 性 为 宗旨 ， 在 重点 介绍 标准 分 析 方 法 的 同时 ， 也 介绍 了 一 些 实用 分 析 方 法 





和 快速 分 析 方 法 ， 供 不 同 需 要 的 读者 选用 。 
本 书 由 上 海 材料 研究 所 陶 美 娟 教授 级 高 级 工程 师 和 梅 坛 工程 师 编 写 ， 由 上 海 科 学 
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第 一 


章 ， 实 验 室 用 水 的 要 求 及 溶液 的 配制 pp 1 


光 二 共计 用 水 的 蓝 1 


一 、， 基 格 及 技术 指标 入 i 1 
六 制备 方法 本 仆人 ee dg a a 人 
2 试验 方法 SA 
四 、 纯 水 的 合理 选用 3 








第 二 节 溶液 含量 的 表示 方法 DD 全 生生 生 二 全 六 生生 三 冲 生 全 人 后生 放生 生生 全 全 3 
全 凑 重生 3 
二 、 再 分 含量 4 
的 营 流 度 2 和 有 生 王八 全 4 
四 、 滴 定 度 5 


五 、 质 量 浓度 (质量 密度 或 密度 ) 5 


第 三 节 溶液 的 配制 及 计算 6 





一 、 体 积 比 含量 溶液 的 配制 及 计算 6 
二 、 质 量 体 积分 数 溶液 的 配制 及 计算 6 
三 、 物 质 的 量 浓度 溶液 的 配制 及 计算 7 
四 、 滴 定 度 溶液 的 配制 及 计算 10 
五 、 物 质 的 量 浓度 与 滴定 度 的 相互 换算 12 


第 四 节 标准 溶液 的 配制 及 应 用 ee ee 12 





一 、 配 制 标准 溶液 的 一 般 方法 及 规定 13 
二 、 标 准 溶液 的 有 效 期 ee 15 
三 、 常 用 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 ee 16 


第 五 节 ”缓冲 溶 液 的 配制 及 应 用 24 





一 、 缓冲 溶液 及 其 应 用 dr a od a abe nd ee i a 24 
二 、 缓 冲 溶液 pH 值 的 计算 25 
三 常用 女 溃 深 液 的 本 制 全 25 
四 、pH 标准 溶液 26 











二 章 ”钢铁 及 铁合金 的 分 析 方 法 28 
第 一 节 ”冶金 产品 化 学 分 析 方 法 的 一 般 规 定 ee 28 
第 二 节 ”钢铁 的 化 学 分 析 方 法 ee 29 
一 、 厂 的 测定 29 
二 、 硫 的 测定 35 
和 氧 的 测定 人 39 
四 、 氢 的 测定 pp 41 
五 、 厂 的 测定 42 
六 、 硅 的 测定 47 
七 、 锰 的 测定 pp 52 
人 入、 铬 的 测定 57 
九 、 钒 的 测定 62 
十 、 镍 的 测定 Ne 68 
十 一 、 铁 的 测定 75 
十 二 、 铜 的 测定 pe 78 
十 三 、 钼 的 测定 pp 83 
十 四 、 钨 的 测定 Ne 88 
十 五 、 钴 的 测定 pe 92 
十 六 、 锡 的 测定 96 
十 七 、 稀 土 总 量 的 测定 RN 102 
十 和信、 包 的 测定 ee 107 
十 九 、 硼 的 测定 110 





二 十 三 、 铁 的 测定 ee 124 
二 十 四 、 系统 快速 分 析 方 法 127 
第 三 节 ”钢铁 的 光谱 分 析 方 法 131 
一 、 碳 素 钢 和 中 低 合金 钢 、 不 锈 钢 火花 源 原子 发 射 光谱 分 析 和 pp 131 
二 、ICP-AES 法 测 定 碳 素 钢 、 低 合 金 钢 中 多 元 素 念 量 a 136 
三 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 锰 含 量 Nt 139 
四 、 氢 化 物 发 生 -原子 荧光 光谱 法 测定 镑 含量 ee 140 
第 四 节 合金 的 化 学 分 析 方法 142 
一 、 硅 铁合金 中 硅 、 克 的 测定 ee 142 
二 、 钛 铁合金 中 钛 、 铝 的 测定 144 
ER 鳃 铁合金 中 锰 、 磷 的 测定 Pe oP 147 
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四 、 铬 铁合金 中 铬 、 磷 的 测定 
五 、 钥 铁合金 中 钼 、 鳃 的 测定 
六 、 铂 铁合金 中 铂 、 磷 的 测定 
七 、 硅 钙 钒 合金 (孕育 剂 ) 中 和 钙 、 钒 、 硅 的 测定 ee 
第 五 节 铁合金 的 光谱 分 析 方 法 es 
一 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 硅 铁 中 铝 元 素 的 含量 ee 
二 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 硅 铁 中 钉 元 素 的 含量 Cee 
三 、ICP-AES 法 测定 硅 铁 中 铝 、 鲈 、 鳃 、 铬 、 钛 、 铜 、 磷 和 镍 的 含量 …… 
四 、 火 焰 原 子 吸 收 光谱 法 测定 钛 铁 、 钼 铁 中 铜 元 素 的 含量 pp 
五 、 火 焰 原 子 吸 收 光 谱 法 测定 钨 铁 中 铜 元素 的 含量 RN 
六 、 火 焰 原 子 吸 收 光 谱 法 测定 铂 铁 中 鳃 元 素 的 含量 eee 
七 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 钒 铁 中 锰 元 素 的 含量 eee 
入 、 火 焰 原 子 吸 收 光 谱 法 测定 镍 铁 中 钴 元 素 的 含量 Cee. 
第 三 章 ” 非 铁 金 属 及 其 合金 的 分 析 方 法 ee 
第 一 节 铜 及 铜 合金 的 分 析 方 法 I ed dd 
一 、 铜 的 测定 Ce 
二 、 厂 的 测定 Ne 
x 人 铅 的 测定 
四 、 锡 的 测定 
五 、 镍 的 测定 Ne 
六 、 铁 的 测定 
七 、 锌 的 测定 
八 、 锰 的 测定 pp 
九 、 铝 的 测定 pp 
二 < 硅 的 测定 Ce 
十 一 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 铜 及 铜 合金 中 钻 、 锌 、 铁 、 镁 、 鳃 、 

钴 、 镍 、 锰 的 含量 

十 二 、ICP-AES 法 测定 铜 和 铜 合金 中 银 、 久 、 尔 、 砷 、 铁 、 镍 等 元 素 的 
念 量 
第 二 节 铝 及 铝 合金 的 分 析 方 法 和 
一 、 硅 的 测定 Ce 
二 、 铜 的 测定 Ce 
全 铁 的 测定 
四 、 锰 的 测定 


五 、 镁 的 测定 pp 





六 、 镍 的 测定 Ne 
、 铁 的 测定 pp 
人 和信、 鲜 的 测定 Ce 
九 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 铝 及 铝 合 金 中 铜 、 铁 、 人 锅 、 铅 、 锰 、 锌 、 
镍 、 镁 的 含量 
十 、ICP-AES 法 测定 铝 及 铝 合 金 中 铁 、 铜 、 镁 、 锰 、 镶 、 钛 、 钒 等 元 素 的 


十 一 、 铝 及 铝 合 金光 电 直 读 发 射 光谱 分 析 方法 ee 
第 三 节 锌 及 锌 合金 的 分 析 方 法 
一 、 铝 的 测定 ee 
二 、 铜 的 测定 ee 
= 镁 的 测定 
、 铁 的 测定 
五 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 锌 及 鲜 合 金 中 铅 、 锅 、 铜 、 铁 、 镍 、 匀 、 


六 、ICP-AFS 法 测定 锌 及 锌 合金 中 铅 、 锅 、 铁 、 铜 、 锡 等 元 素 的 含量 …… 
第 四 节 锡 、 铅 及 其 合金 的 分 析 方 法 
一 、 锡 的 测定 
= 钻 的 测定 
三 、 镑 的 测定 pp 
四 、 铜 的 测定 
五 、 页 的 测定 Ne 
并、 馈 的 测定 ee 
七 、ICP-AES 法 测定 铅 、 锡 及 其 合金 中 铜 、 铁 、 饥 、 银 、 金 、 砷 、 竺 、 
锚 、 饮 和 研 的 含量 
第 五 节 ” 铁 及 铁合金 的 分 析 方法 RN 
一 、 铝 的 测定 pp 
Ee 人 钒 的 测定 
三 铬 的 测定 





四 、 钥 的 测定 ee 
六、 锡 的 测定 
六 、 铜 的 测定 
七 、 鳃 的 测定 pp 
入、 铁 的 测定 Ce 
九 猪 的 测定 
十 


硅 的 测定 
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十 一 、 硼 的 测定 272 
十 二 、 鲁 的 测定 274 
es 包 的 测定 pp 275 
十 四 、ICP-AES 法 测定 钛 及 钛 合金 中 铝 、 铬 、 铜 、 锰 、 钼 、 镍 、 锡 的 
念 量 ee 276 
第 六 节 ” 镁 及 镁 合金 的 分 析 方 法 ee 278 
一 、 铝 的 测定 Ne 278 
二 锡 的 测定 285 
和 锂 的 测定 ee 287 
四 、 锰 的 测定 pe 289 
有 银 的 测定 Ce 292 
六 、 猪 的 测定 293 
七 、 稀 土 总 量 的 测定 297 
人 和信、 镜 的 测 定 298 
2 铁 的 测定 299 
十 、 硅 的 测定 301 
十 一 、 皱 的 测定 303 
十 二 、 铜 的 测定 pp 305 
十 至 。 铅 的 测定 308 
十 四 、 镍 的 测定 RN 309 
十 五 、 鲜 的 测定 Ne 311 
a 钾 和 钠 的 测定 316 
十 七 、 和 毛 的 测定 317 
十 六、 钛 的 测定 pp 318 
十 九 、 火 焰 原 子 吸 收 光谱 法 测定 镁 及 镁 合金 中 铜 、 铁 、 锰 、 锌 、 镍 、 钙 的 
念 量 .ee 319 
二 十 、ICP-AES 法 测定 镁 及 镁 合金 中 元 素 的 含量 ee 320 
二 十 一 、 光 电 直 读 原 子 发 射 光谱 分 析 方 法 测定 镁 及 镁 合金 中 元 素 的 
念 量 ee 322 
第 七 节 镍 及 镍 基 合 金粉 分 析 方 法 De 324 
一 、 铁 的 测定 325 
2 铝 的 测定 ee 328 
三 硅 的 测定 Ce 331 
四 、 克 的 测定 334 
五 、 硼 的 测定 336 


六 、 铬 的 测定 Ce 339 





第 四 
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AAA 


第 
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第 一 节 ”实验 室 用 水 的 要 求 


一 、 规 格 及 技术 指标 
分 析 化 学 试验 对 水 的 质量 要 求 较 高 ， 既 不 能 直接 使 用 自来水 或 其 他 天 然 水 ， 也 不 
应 全 部 使 用 高 纯 水 ， 而 应 根据 实际 工作 需要 合理 地 选用 不 同 级 别 的 水 。 分 析 实 验 室 用 
水 的 级 别 及 主要 技术 指标 见 表 1- 1。 
表 1-1 分 析 实 验 室 用 水 的 级 别 及 主要 技术 指标 











































































































指标 名 称 一 级 二 级 三 ”级 
pH 值 范 围 (25%C ) 一 5.0 ~7.5 
电导 率 (25%C)/(mS/m) <0.01 <0.10 <0.50 
可 氧化 物质 含量 (以 0 计 )/(mg/L) 一 <0.08 <0.4 
吸光 度 (254nm，1lcm 光 程 ) <0. 001 <0.01 一 
蒸发 残 酒 (105 +2%C )/(mg/L) 一 <1.0 <2.0 
可 溶性 硅 (以 Si0, 计 )/(mg/L) <0.01 <0.02 
注 : 1. 由 于 在 一 级 水 、 二 级 水 的 纯度 下 ， 难 于 测定 其 真实 的 pH 值 ， 因 此 ， 对 其 pH 值 范围 不 做 规定 。 
2. 由 于 在 一 级 水 的 纯度 下 ， 难 于 测定 其 可 氧化 物质 和 荧 发 残渣 ， 因 此 ， 对 其 限量 不 做 规定 ， 可 用 其 





















































他 条 件 和 制备 方法 来 保证 一 级 水 的 质量 。 


表 1-1 中 所 列 的 技术 指标 可 满足 通常 的 各 种 分 析 试 验 的 要 求 。 在 实际 工作 中 ， 吞 
有 的 试验 对 水 还 有 特殊 的 要 求 ， 则 还 要 检验 有 关 的 项 目 。 

电导 率 是 纯 水 质量 的 综合 指标 。 一 级 水 和 二 级 水 的 电导 率 必 须 “ 在 线 ” (即将 测 
量 电 极 安装 在 制 水 设备 的 出 水 管道 内 ) 测量 。 在 纯 水 储存 和 与 空气 接触 过 程 中 ， 容 器 
材料 中 可 溶解 成 分 的 引入 和 吸收 空气 中 的 CO, 等 杂质 ， 都 会 引起 电导 率 的 改变 。 水 越 
纯 ， 其 影响 越 显著 ,一 级 水 必须 临 用 前 制备 ， 不 宜 存 放 。 在 实际 工作 中 人 们 往往 习惯 
于 用 电阻 率 衡量 水 的 纯度 。 若 以 电阻 率 来 衡量 水 的 纯度 ， 则 上 述 一 、 二 、 三 级 水 的 
阻 率 应 分 别 大 于 或 等 于 10MO . cm、1MQO . cm、0.2MO . cmo 
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二 、 制 备 方法 

(1) 一 级 水 “可 用 二 级 水 经 过 石英 设备 燕 馏 或 离子 交换 混合 床 处 理 后 ， 再 经 
0.2um 微 孔 膜 过 滤 来 制 取 。 一 级 水 主要 用 于 有 严格 要 求 的 分 析 试 验 ， 包 括 对 微粒 有 要 
求 的 试验 ， 如 高 效 液 相 色 谱 分 析 用 水 。 

(2) 二 级 水 可 用 多 次 蒸馏 或 离子 交换 等 方法 制 取 。 二 级 水 主要 用 于 无 机 痕 量 分 
析 试 验 ， 如 原子 吸收 光谱 分 析 、 电 化 学 分 析 等 。 

(3) 三 级 水 ”可 用 攻 馏 、 去 离子 (离子 交换 及 电 渗 析 法 ) 或 反 渗透 等 方法 制 取 。 
三 级 水 用 于 一 般 化 学 分 析 试 验 。 

制备 分 析 实 验 室 用 水 的 原水 应 当 是 饮用 水 或 其 他 适当 纯度 的 水 。 

三 级 水 是 最 普遍 使 用 的 纯 水 ,一 是 直接 用 于 某 些 试验 ， 二 是 用 于 制备 二 级 水 乃至 
一 级 水 。 纯 水 过 去 多 采用 蒸 饮 〈 用 铜 质 或 玻璃 蒸馏 装置 ) 的 方法 制备 ， 故 通常 称 为 蒸 
饮水 。 为 节约 能 源 和 减少 污染 ， 目 前 多 改 用 离子 交换 法 、 电 渗析 法 或 反 渗 透 法 制备 



















































































纯 水 。 
蒸馏 法 设备 成 本 低 、 操 作 简 单 ， 但 能 耗 高 、 产 率 低 ， 且 只 能 除 掉 水 中 非 挥 发 性 
杂质 。 








离子 交换 法 去 离子 效果 好 ， 但 不 能 除 掉 水 中 非 离子 型 杂质 ， 从 而 使 去 离子 水 中 常 
含有 微量 的 有 机 物 和 有 机 物 离 子 。 

电 渗 析 法 是 指 在 直流 电场 的 作用 下 ， 利 用 阴 、 阳 离子 交换 膜 对 原水 中 存在 的 阴 、 
阳离子 选择 性 渗透 的 性 质 除 去 离子 型 杂质 。 与 离子 交换 法 相似 ， 电 渗析 法 也 不 能 除 掉 
非 离 子 型 杂质 ， 但 电 渗 析 器 的 使 用 周期 比 离 子 交换 柱 长 ， 再 生 处 理 比 离子 交换 柱 简 单 。 
好 的 电 渗 析 器 所 制备 的 纯 水 的 电阻 率 可 达 0. 20 ~0.30MQ . cm， 相 当 于 三 级 水 的 质量 
水 平 。 

三 、 试 验方 法 

1. 测定 pH 值 

除 有 规定 外 ， 水 的 pH 值 应 以 玻璃 电极 为 指示 电极 ,饱和 甘 来 电极 为 参 比 电 极 ， 用 
pH 计 进行 测定 。 应 定期 对 pH 计 进 行 检定 ， 使 其 精密 度 和 准确 度 符合 要 求 。 

量 取 100mL 水 样 ， 按 GBZT 9724 一 2007 的 规定 进行 测定 。 

配置 邻 茶 二 甲酸 盐 标 准 缓冲 溶液 和 磷酸 盐 标 准 缓冲 溶液 ， 用 上 述 两 种 标准 缓冲 浴 
液 校准 pH 计 ， 用 水 冲洗 电极 ， 测 定 水 样 的 pH 值 。 

2. 测量 电 寻 率 

测量 电导 率 时 应 选用 适 于 测定 高 纯 水 的 电导 率 仪 ， 其 最 小 量程 为 0.02kS/cm。 测 
量 一 、 二 级 水 时 ， 配 备 电极 常数 为 0.01 ~0.1cm ! 的 电导 池 ， 进 行 在 线 测量 ， 测量 三 级 
水 时 ， 配 备 电极 常数 为 0.1 ~ lcm ”的 电导 池 ， 用 烧杯 接 取 约 400mL 水 样 ， 立 即 进行 
























































































































































测定 。 
3. 去 除 可 氧化 物质 
量 取 1000mL 二 级 水 注入 烧杯 中 ， 加 入 5. 0mL 硫酸 溶液 (20% ) ， 混 名， 然后 量 取 


200mL 三 级 水 注入 烧杯 中 ， 加 入 1. 0mL 硫酸 溶液 (20% ) ， 混 匀 。 在 上 述 已 酸化 的 试 液 
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面 史 ， 加 热 至 沸 并 保持 Smin， 溶 液 的 粉红 色 不 得 完全 消失 。 

4. 测量 吸光 度 

将 水 样 分 别 注 入 lem 及 2em 的 吸收 池 中 ， 于 254nm 处 ， 以 lem 吸收 池 中 水 样 为 参 
比 ， 测 定 2cm 吸收 池 中 水 样 的 吸光 度 。 

5. 蒸发 残渣 

量 取 1000mL 二 级 水 (三 级 水 取 500mL) ， 将 水 样 分 几 次 加 入 旋转 蒙 发 器 的 茸 馏 瓶 
中 ， 于 水 浴 上 减 压 蒸发 (避免 革 干 ) 。 竺 水 样 最 后 蒸 至 约 50mL 时 ， 停 止 加 热 。 将 上 述 
预 浓 集 的 水 样 转移 至 一 个 已 于 105%C +2% 恒 量 的 蒸发 阻 中 ， 并 用 5 ~ 10mL 水 样 分 2 次 
或 3 次 冲洗 车 馏 瓶 ， 将 洗 液 与 预 浓 集 水 样 合并 于 蒸发 亚 中 ， 在 水 浴 上 蔡 干 ， 并 在 105%C + 
2 的 电 烘 箱 中 干燥 至 恒 量 。 

6. 去 除 可 溶性 硅 

量 取 520mL 一 级 水 (二 级 水 取 270mL) ， 注 入 铂 亚 中 ， 在 防 尘 条 件 下 ， 亚 沸 蒸 发 至 
约 20mL， 停止 加 热 ， 冷 却 至 室温 ， 加 1.0mL 钼 酸 铵 溶液 (50g/L) ， 摇 义 ， 放 置 Smin 
后 ， 加 1.0mL 草酸 溶液 (50g/L)， 摇 匀 ， 放置 Imin 后 ， 加 1. 0mL 对 甲 氨基 酚 硫 酸 盐 
溶液 (2g/L) ， 摇 匀 ， 移入 比 色 管 中 ， 稀释 至 25mL， 摇 名， 于 60% 水 浴 中 保温 10min。 
溶液 所 呈 蓝 色 不 得 深 于 标准 比 色 溶液 。 

标准 比 色 溶 液 的 制备 方法 是 : 取 0. 50mL 二 氧化 硅 标准 溶液 (0.01mg/mL)， 用 水 
样 稀释 至 20mL 后 ， 与 同体 积 试 液 同 时 同样 处 理 。 

四 、 纯 水 的 合理 选用 

分 析 试 验 中 所 用 纯 水 来 之 不 易 ， 也 较 难 于 存放 ， 要 根据 不 同 的 情况 选用 适当 级 别 
的 纯 水 。 在 保证 试验 要 求 的 前 提 下 ， 注 意 节约 用 水 。 

在 定量 化 学 分 析 试 验 中 ， 主 要 使 用 三 级 水 ， 有 时 需 将 三 级 水 加 热 煮 沸 后 使 用 ， 特 
殊 情 况 下 也 使 用 二 级 水 。 仪 器 分 析 试 验 中 主要 使 用 二 级 水 ， 有 的 试验 还 需 使 用 一 级 水 。 

试验 用 水 为 去 离子 水 ， 有 两 种 规格 ， 即 以 自来水 为 原水 经 电 渗 析 器 制备 的 电 渗 析 
水 (其 质量 相当 于 三 级 水 ) 和 以 电 渗 析 水 为 原水 再 经 离子 交换 树脂 混合 床 提 纯 的 离子 
交换 水 (其 质量 介 于 一 级 水 和 二 级 水 之 间 )。 鉴 于 制备 过 程 ， 习惯 称 前 一 种 水 为 “一 
次 水 ”， 称 后 一 种 水 为 “二 次 水 ”。 


第 二 节 ”溶液 含量 的 表示 方法 


在 一 定 质量 或 一 定 体积 的 溶液 中 ， 所 含 溶质 的 量 ， 称 为 该 溶液 的 售 量 。 表 示 溶 液 
含量 的 方法 有 多 种 。 

一 、 比 例 含量 

1. 体积 比 含量 (+ 从) 

体积 比 含量 是 指 " 体积 液体 溶质 与 VV 体积 溶剂 相 混合 时 的 含量 。 例 如 ,日 常 分 析 


中 分 别 加 入 1. 00mL 高 镭 酸 钾 标准 滴定 深 》 家 [<( 地 KMnO, ]=0. 01moUL]， 泥 匀 ， 盖 上 表 
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中 常用 的 盐酸 (1+3) 溶液 ， 即 指 1 体积 浓 盐 酸 (密度 为 1. 19g/mL) 与 3 体积 蒸馏 水 
混合 物 。 

2. 质量 比 含量 (w+W) 

质量 比 含量 是 指 固体 试剂 相互 混合 时 所 表示 的 含量 。 例 如 ， 络 合 滴定 分 析 中 常用 
的 钙 指 示 剂 - 氧化 钠 指示 剂 (1 +100) ， 即 表示 1g 钙 指 示 剂 与 100g 氧化 钠 指 示 剂 的 混 
合 物 。 

二 、 百 分 含量 

1. 质量 分 数 

质量 分 数 是 以 100g 溶液 中 含有 溶质 的 克 数 表示 的 含量 ， 即 

me 

天 所 元 呈 祖 和 表 对 X100% 

用 质量 分 数 表示 溶液 合 量 的 优点 是 不 受 温度 影响 ， 只 表示 溶液 中 溶质 与 溶剂 的 相 
对 质量 。 这 种 表示 方法 在 工厂 化 验 室 中 很 少 采用 ， 而 主要 用 在 工业 生产 上 。 市 售 试剂 ， 
一 般 都 以 质量 分 数 表示 。 例 如 ，68% HNO, 溶液 ， 表 示 在 100g 浓 硝 酸 中 ,含有 
68g HNO, 和 32g H,0。 

2. 体积 分 数 

体积 分 数 是 以 100mL 洲 液 中 含有 液体 涂 质 的 毫升 数 表示 的 含量 。 例 如 ，100mL 
95% 乙醇 溶液 ， 即 表示 含有 纯 乙 醇 95mL， 水 SmL。 

3. 质量 体积 分 数 

质量 体积 分 数 是 以 100mL 溶液 中 含有 固体 溶质 的 克 数 表示 的 含量 ， 即 

质量 体积 分 数 = a x100% 

例如 ，NaCl 的 5% 溶 液 ， 即 表示 5g NaCl 溶解 于 水 ， 并 用 水 稀释 至 100mL。 这 种 表 
示 溶 液 含量 的 方法 在 工厂 化 验 室 的 日 常 化 学 分 析 中 被 广泛 采用 。 

三 、 物 质 的 量 浓度 

物质 的 量 浓度 (cs) 是 指 单位 体积 中 所 含 溶质 B 的 物质 的 
的 量 ww 除 以 溶液 体积 V。 











x100% 












































即 以 B 物质 的 物质 





La 





式 中 cn 物质 的 量 浓度 ( mol/L); 
m 一 B 物质 的 物质 的 量 (mol) ; 
/一 一 溶液 体积 (L) 。 
应 该 注意 ， 几 说 到 物质 的 量 ns 时 ， 必 须 用 元 素 符 号 、 化 学 式 ， 或 相应 的 粒子 符号 
间 明 基本 单元 。 当 B 为 泛 指 基本 单元 ， 则 标 在 右 下 方 。 当 基本 单元 具体 有 所 指 时 ， 应 
将 代表 基本 单元 的 符号 置 于 量 的 符号 齐 线 的 括号 内 。 在 表示 含有 物质 的 量 的 所 有 导出 
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量 时 ， 也 应 标 出 卫 的 化 学 式 ， 如 ww、e (Na0HD) 、c( 了 KMno, ] 轩 。 


物质 的 量 浓度 ， 过 去 有 两 种 习惯 说 法 ， 即 某 物质 的 摩尔 浓度 (M) 和 某 物 质 的 当 
量 浓度 (NN) 。 在 国家 标准 GB 3102. 8 一 1993 中 ,将 两 者 统一 改 为 某 物 质 的 物质 的 量 浓 
度 (或 简称 某 物质 的 浓度 )， 符 号 为 <， 单 位 为 mol/L， 但 必须 注 明 具体 的 当量 粒子 。 
所 谓 当 量 粒子 ， 是 指 粒 子 的 分 数 ， 即 物质 的 分 数 或 原子 的 分 数 (分 母 即 参 加 反应 的 化 


合 价 或 离子 价 ) ， 用 二 表示 。 例 如， 过 去 说 B 物质 的 摩尔 浓度 M 为 zM， 应 改 为 B 物质 


的 物质 的 量 浓度 cs 为 x mol/L， 或 B 物质 的 浓度 os 为 x mol/L。 当 量 浓度 的 名 词 已 上 废 
除 ， 过 去 说 B 物质 的 当量 浓度 NN 为 xV， 应 改 为 B 物质 的 物质 的 量 浓度 为 x mol/L 


(8 物质 的 基本 单元 ]。 具 体 来 说 ，H,S0, 溶液 的 当量 浓度 为 * N， 应 改 为 <( 了 HaS0， | 


为 x mol/L; HClI 溶液 的 当量 浓度 x W， 应 改 为 c (HCL) 为 x mol/L 等 。 

四 、 滴 定 度 

在 日 常 分 析 中 ， 采 用 滴定 度 (7) 表示 标准 溶液 的 含量 十 分 方便 ， 所 以 滴定 度 得 到 
了 广泛 的 应 用 。 滴 定 度 通常 有 三 种 不 同 的 表示 方式 ， 在 符号 了 的 右 下 角 以 不 同 的 注脚 
来 区 别 。 

1) 以 每 毫升 溶液 中 含有 滴定 剂 的 克 数 表示 ， 符 号 为 7.。s 代表 滴定 剂 的 化 学 式 。 
例如 ，T\,a =0.0100g/mL 的 NaCl 滴定 溶液 ， 即 表示 lmL NaCl 溶液 中 含有 0. 0100g 氧化 
钠 。 

2) 以 每 毫升 溶液 相当 于 被 测 物 质 的 克 数 表示 ， 常 用 符号 为 7,,。a 代表 滴定 剂 的 
化 学 式 ，b 代表 被 测 物 质 的 化 学 式 。 例 如 ，T66s。 = 0.005000g/mL 的 K,Cr,0; 滴定 溶 
液 ， 即 表示 lmL K,Cr,0; 滴定 溶液 相当 于 0. 005000g Fe。 

3) 固定 称 样 量 以 每 毫升 溶液 相当 于 被 测 物 质 的 百 分 含 量 表示 ， 一 般 用 符号 7, 表 
示 。g 代表 固定 称 样 量 的 克 数 。 例 如 ，7) , =0.20% Cu 的 硫 代 硫 酸 钠 滴定 溶液 ， 即 表示 
采用 给 定 的 分 析 方 法 测定 样品 中 Cu 含量 时 ， 固 定 称 样 量 为 0. 5000g， 用 硫 代 硫酸 钠 溶 
液 滴定 Cu 时 ，lmL 滴定 液 相当 于 0.20% Cu 含量 。 

采用 滴定 度 进行 分 析 操 作 ， 分 析 结 果 的 计算 特别 简便 。 但 标定 滴定 液 浓度 时 ， 必 
须 采 用 与 待 测 物质 含量 相近 、 组 成 相似 的 标准 物质 进行 标定 ， 否 则 容易 出 现 差错 。 

五 、 质 量 浓度 (质量 密度 或 密度 ) 

质量 浓度 (m/V) 是 以 单位 体积 溶液 中 所 含 溶 质 的 质量 表示 的 含量 ， 常 用 单位 为 
g/L、mg/mL 或 jg/mL。 例如 ，0.1mg AB*/mL 的 溶液 ， 即 表示 每 毫升 此 溶液 中 含有 
0. lmg Al” 。 吸 光 光 度 分 析 中 用 的 标准 溶液 的 含量 ， 常 用 这 种 方法 表示 。 

单位 jg/mL， 即 mg/ 工 ， 习 惯 上 称 为 ppm， 但 实际 上 两 者 是 有 差别 的 。ppm 是 指 百 
万 分 之 几 ， 基 于 溶液 很 稀 ， 可 以 将 lmL 溶液 看 成 为 1g， 因 此 将 jg/mL 看 作 与 ppm 等 同 
了 。 同样 ，ng/mL， 即 hg/L， 习 惯 上 称 为 ppb。 由 于 国家 标准 中 对 它们 未 做 明确 规定 ， 
故 应 慎重 使 用 。 
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第 三 节 ”溶液 的 配制 及 计算 


在 化 学 分 析 中 ， 为 了 确定 待 测 物质 的 含量 ， 往 往 要 经 过 一 系列 的 操作 。 在 操作 过 
程 中 ， 要 使 用 多 种 浓度 不 同 的 试剂 溶液 。 例 如 ， 溶 解 试 样 的 酸 、 碱 溶液 ， 显 色 剂 溶液 ， 
沉淀 剂 溶液 ， 拖 项 剂 溶液 等 。 这 类 溶液 的 配制 准确 度 要 求 不 高 ， 关 键 是 正确 地 计算 出 
应 该 称 量 的 溶质 的 质量 ,或 者 是 应 该 量 取 的 液体 溶质 的 体积 。 

一 、 体 积 比 含量 溶液 的 配制 及 计算 

欲 配 体积 比 含量 为 a+b 的 溶液 V 毫升 ， 应 量 取 的 溶质 体积 Vs 及 溶剂 体积 V 的 计 
算 公式 为 





























a 
i (1-1) 


Va = 了 -项 (1-2) 
例 1 和 欲 配制 HSO,(1+4) 溶液 250mL， 应 如 何 操 作 ? 
解 ” 将 已 知 数据 代入 式 (1-1) 和 式 (1-2) 计算 


a 1 
Vi = rp -1 + 


Va =V- Vi =250mL -50mL=200mL 
配 法 : 量 取 浓 硫酸 50mL， 在 搅拌 下 缓慢 地 倒 入 200mL 水 中 ， 混 匀 。 很 显然 ， 这 种 
溶液 的 配制 未 考虑 液体 之 间 非 加 合 性 引起 的 误差 。 
二 、 质 量 体 积分 数 溶 液 的 配制 及 计算 
(1) 用 固体 溶质 配制 ”计算 公式 为 
m = Vx% (1-3) 
式 中 mw 一 一 应 称 取 的 固体 溶质 的 质量 (g) ; 
/一 一 欲 配 制 溶液 的 体积 (mL); 
x% 一 一 欲 配 制 溶液 的 含量 。 
例 2 配制 15% KI 溶液 150mL， 应 如 何 操作 ? 
解 ” 将 已 知 数据 代入 式 (1-3) 计算 : 
m= Vx% =150mL x15% g/mL =22. 5g 
配 法 . 称 取 KI 22. 5g， 溶 于 水 中 ， 然 后 用 水 稀释 至 150mL， 混 匀 ， 存 放 在 棕色 试剂 
中 备用 。 
(2) 用 液体 溶质 配制 ”采用 液体 溶质 配制 溶液 ， 既 可 称 其 质量 也 可 量 取 其 体积 ， 
由 于 后 者 方便 易 行 ， 化 验 室 常用 量 取 液 体 体积 的 方法 配制 。 计 算 公式 为 
Vx% 
v = (1-4) 


式 中 wv 一 一 应 量 取 的 液体 溶质 的 体积 (mL); 
po 一 一 液体 溶质 的 密度 (g/mL); 





x250mL = $50mL 
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2% 一 一 液体 溶质 的 质量 分 数 ; 

一 一 和 欲 配 制 溶液 的 体积 (mL) ; 
x% 欲 配制 溶液 的 质量 体积 分 数 。 
例 3 采用 70% 的 HNO, 配制 质量 体积 分 数 为 10% 的 溶液 1000mL， 应 如 何 操 作 ? 
解 70%HN0O, 溶液 的 密度 pn, =1. 42g/cm? ， 将 已 知 数据 代入 式 (1-4) 计算 : 

,2 WY*% _ 1000 x10% 
poxo% 1.42 x70% 


配 法 : 量 取 101mL 浓 HNO, 溶液 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 混 匀 即 成 。 

三 、 物 质 的 量 浓度 溶液 的 配制 及 计算 

1. 摩尔 质量 (Mi ) 的 计算 

(1) 摩尔 质量 的 定义 ”根据 GB 3102. 8 一 1993 规定 ， 质 量 m 除 以 物质 的 量 n， 称 
为 摩尔 质量 M， 即 




















(mL) =100. 6mL 


M= 


摩尔 质量 的 SI 单位 为 kg/mol， 在 分 析 化 学 中 常用 g/mol。 

可 以 看 出 ， 摩 尔 质量 是 一 个 包含 物质 的 量 n, 的 导出 量 。 因 此 ， 在 用 到 摩尔 质量 这 个 
量 时 ， 必 须 指 明基 本 单元 。 对 于 同一 物质 ， 选 定 的 基本 单元 不 同 ， 其 摩尔 质量 也 不 同 。 

(2) 摩尔 质量 的 计算 ”计算 摩尔 质量 的 关键 是 确定 基本 单元 ， 基 本 单元 确定 之 后 ， 
摩尔 质量 是 很 容易 求 得 的 。 当 采用 g/mol 作为 摩尔 质量 单位 时 ， 任 何 物质 的 摩尔 质量 
等 于 选 定 基本 单元 B 的 相对 粒子 质量 B,， 即 

M, =B, 

当 基 本 单元 B 是 原子 时 ， 则 B, 就 是 相对 原子 质量 4A,; 当 B 是 分 子 时 ， 则 B, 就 是 
相对 分 子 质量 以 ， 依 此 类 推 。 例 如 . 

基本 单元 H’' 的 摩尔 质量 M(H’* ) =1. 008g/mol。 

基本 单元 NaOH 的 摩尔 质量 M( Na0H) =40. 00g/ mol。 

基本 单元 H,S0, 的 摩尔 质量 M(H,S0,) =98. 08g/ mol。 






























































基本 单元 二 HS0, 的 摩尔 质量 如 | HsS0, =49. 04g/mol。 





基本 单元 KMn0, 的 摩尔 质量 M( KMn0, ) = 158. 03g/ mol。 
基本 单元 二 KMnO, 的 摩尔 质量 M{ 3 KMnO, ] =31. 61g/mol。 
基本 单元 K,Cr,0, 的 摩尔 质量 M( K,Cr,0,) =294. 18g/ mol。 
基本 单元 K:Co 0 的 摩尔 质量 W 二 
可 见 ， 对 于 同一 物质 ， 选 定 的 基本 单元 不 同 ， 其 摩尔 质量 也 不 同 。 实 验 室 常 用 物 
质 的 摩尔 质量 M, 见 表 1-2。 表 1-2 中 的 M, 是 按 “ 等 物质 的 量规 则 ”， 以 习惯 和 简便 为 
原则 确定 基本 单元 进行 计算 的 ， 使 用 时 应 注意 。 
等 物质 的 量规 则 是 一 条 很 重要 的 法 则 ， 它 是 滴定 分 析 的 理论 基础 。 


K,Cr, 0, | =49. 03g/ mol。 
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表 1-2 常用 物质 的 摩尔 质量 (3 ) 










































































加 相对 分 | Me/ 
名 称 基本 单元 -i 化 学 反应 式 
子 质 量 (g/mol) 
盐酸 HCl 36. 46 | 36.46 | HClI+ OH -一 二 也 O+CL- 
硫酸 于 HSs0， 98. 08 | 49.04 | H,S0, +20H -一 二 2H2O+SO1- 
草酸 本 BCz04 90. 04 | 45.02 | HC,04 +20H -一 二 2HO+CO1- 
邻 茶 二 甲酸 氧 钾 KHCs Hs 0O4 204. 21 | 204.21 KHCs HyO04 + Na0H 一 二 KNaCs Hy04 + HO 
氧 氧 化 钠 NaOH 40.00 | 40.00 | NaOH+H*Q— H,0+Nat 
碳酸 钠 了 NaC0 105. 99 | 53.00 | NasC0; +2H+ 一 二 了 pO+CO, 1 +2Na+ 
高 锰 酸 钾 二 KMn0 158.03 | 31.61 | MnO7 +8H+ +5e Mn2+* +4H2 0 
重 铬 酸 钾 二 KsCm07 294.18 | 49.03 | Cr,03- +14H* +6e 2Cn+ +7H,0 
Db 253. 81 | 126.90 | 1 +2e=3I- 
硫 代 硫酸 钠 NasS,03 * 5H,0 248. 18 | 248.18 | 2S,03- -2e S402- 
硫酸 亚 铁 铵 ”|(NHs)sFe (SO4), * 6H20| 392. 14 | 392. 14 | Fe’+* -e 一 一 Fe3+ 
亚 砷 酸 钠 地 NaAs0， 129.91 | 64.96 | AsOy +2H,0 -2e AsO3- +4H* 
亚 硝酸 钠 NaNO, 69. 00 | 34.50 | N07 +H,0-2e— NO +2H+ 
溴 酸 钾 二 KBr0， 167.00 | 27.83 | Broy +6H+ +6e 一 二 Br +3H,0 
硫酸 久 Ce 〈SO4)， 332. 24 | 332. 24 | Cett +e 一 一 Ce3+ 
硝酸 银 AgNO3 169. 87 | 169. 87 | Ag* + NaCl 一 二 AgCl1| +Na+ 
铬 酸 钾 Ka Cr0， 194. 20 | 97. 10 Cr01- +2AgN0; 一 二 Ag Cr0, +2NOJ 
EDTA Nas Hy,Y + 2H,0 372. 24 | 372. 24 | M +Y 一 二 MY 

















在 化 学 反应 中 ， 消 耗 了 的 两 种 反应 物 的 物质 的 量 必 相 等 。 这 就 是 等 物质 的 量 
则 ， 即 








ns 三 7 

或 cpVs = cr Vr 

ms = 

1 or Mi 

式 中 加、m 一 一 分 别 表示 物质 B、 物 质 T 的 物质 的 量 (mol) ; 








ca 、 队 一 一 分 别 表示 物质 B 的 物质 的 量 浓度 (mol/L) 和 体积 〈(L) ; 
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cr 、 太 一 一 分 别 表示 物质 T 的 物质 的 量 浓度 (molL) 和 体积 ( 工 ) ; 
ms 、 MM 一 一 分 别 表 示 物 质 B 的 质量 (g) 和 摩尔 质量 (g/mol); 
m+、 一 一 分 别 表 示 物 质 T 的 质量 (g) 和 摩尔 质量 (g/mol)。 
等 物质 的 量规 则 ， 主 要 应 用 于 配制 标准 溶液 时 的 计算 和 滴定 分 析 结 果 时 的 计算 。 
2. 用 固体 溶质 配制 物质 的 量 浓度 
计算 公式 为 











V 
ms = Cp T0004 (1-5) 
应 称 取 溶 质 B 的 质量 〈g) ; 
物质 B 的 物质 的 量 浓度 (molL); 
T 一 一 欲 配制 溶液 体积 ( mL); 
MM, 一 一 物质 B 的 摩尔 质量 (g/mol) 。 
例 4 ”和 欲 配 制 0.1molXL 的 NaOH 溶液 2000mL， 应 如 何 操作 ? 
解 已 知 M (Na0H) =40.00g/mol， 将 已 知 数据 代入 式 (1-5) 计算 : 


式 中 mm 


CB 














m( NaOH) =c( NaOH) THM( NaOH) 


2000mL 
1000 


配 法 : 称 取 NaOH 8. 0g， 深 于 水 中 ,冷却 后 稀释 至 2000mL， 混 勺 ， 存 放 在 塑料 瓶 
中 备用 。 
3. 用 液体 溶质 配制 的 物质 的 量 浓 度 


=0. 1mol/L x 





x40. 00g/mol = 8. 0g 








2 VV E 
ms = Cp 10004 (1-6) 
po 
式 中 ms 应 称 取 溶 质 B 的 质量 (g); 
6 一 物质 B 的 物质 的 量 浓度 (molzL) ; 





和, 一 一 物质 B 的 摩尔 质量 (g/mol); 
/一 一 欲 配 制 溶液 体积 (mL); 
应 量 取 液体 溶质 B 的 体积 (mL); 
po 一 一 液体 溶质 的 密度 (g/mL); 

ww% 一 一 液体 溶质 的 质量 分 数 。 

例 5 用 密度 为 1.84g/mL 的 瑟 S0, 配制 <| 二 HSO, ]=0.5molL 深 液 250mL， 应 如 
何 操作 ? 

解 pu =1.84g/ml 的 HS0, 的 质量 分 数 m% =98% ， 其 摩尔 质量 [二 H,S0, = 


49. 04g/mol。 将 已 知 数据 代入 式 (1-6) 和 式 (1-7) 计算 . 








2 
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1 V 
m( HSO, ) -ec 7 Hs0, jd 


250mL 
1000 


"(Hs0, ) 6. 13g 
PoXo% 1. 84g/mL x 98% 
配 法 : 量 取 浓 H,S0, 3. 4mL， 组 慢 注 入 水 中 ,冷却 后 稀释 至 230mL， 混 匀 。 
四 、 滴 定 度 溶液 的 配制 及 计算 
1. 用 每 毫升 含有 滴定 剂 的 克 数 表示 的 滴定 度 (人 ) 溶液 的 配制 和 计算 
(1) 用 固体 溶质 配制 ”计算 公式 为 
m=7TV (1-8) 


ys0, 


=0. Smol/L x 





x49.04g/mol =6. 13g 





=3.4mL 


v= 








式 中 mm 一 一 应 称 取 溶质 的 质量 (g) ; 

7 一 一 溶液 滴定 度 (g/mL); 

T 一 一 欲 配制 溶液 的 体积 (mL) 。 
例 6 用 AgNO; 配制 了 ,so =0.01000g/mL 的 溶液 500mL， 应 如 何 操作 ? 
解 ” 将 已 知 数据 代入 式 (1-8) 计算 : 
m= Two.V=0.01000g/mL x500mL =5. 0008g 

配 法 : 准确 称 取 基 准 AgNO, 5. 000g 溶 于 水 中 , 在 容量 瓶 中 稀释 至 $S00mL， 混 匀 ， 
存放 在 棕色 瓶 中 备用 。 

(2) 用 液体 溶质 配制 ”计算 公式 为 


























ee (1-9) 
PoXo% 
式 中 wv 一 一 应 量 取 液体 溶质 的 体积 (mL) ; 
po 一 一 应 量 取 液体 溶质 的 密度 (g/mL); 
xo% 一 一 液体 溶质 的 质量 分 数 ; 


7 一 一 溶液 滴定 度 (g/mL); 

一 一 欲 配制 溶液 的 体积 (mL) 。 

例 7 用 密度 为 1.19g/mL 的 HClI 溶液 配制 Tu =0.01g/mL 的 溶液 500mL， 应 如 何 
操作 ? 

解 p, =1.19g/mL 的 HCl， 其 质量 分 数 x,% =38%。 将 已 知 数据 代入 式 (1-9) 
计算 








TV 0.0lg/mL x500mL 
poxo% 1.19g/mL x38% 


配 法 : 量 取 11. 1mL 浓 HC1， 用 水 稀释 至 500mL， 混 匀 。 

2. 用 每 毫升 溶液 相当 于 被 测 物质 的 克 数 表示 的 滴定 度 (7T,,) 溶液 的 配制 和 计算 

这 种 溶液 的 配制 和 计算 ， 首 先 要 根据 化 学 反应 方程 式 的 化 学 计量 关系 ， 把 1mL 滴 
定 液 相当 于 被 测 物 质 的 量 B 转换 成 滴定 剂 的 量 4， 然 后 按 下 式 之 一 进行 计算 。 





=11.1mL 


7 
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(1) 用 固体 溶质 配制 ”计算 公式 为 








m= Tn 
m=m,V 

(2) 用 液体 溶质 配制 ”计算 公式 为 
v= 2 
Poxo% 


式 中 m 一 一 与 7,, 相 应 的 1mL 滴定 液 中 含 滴定 剂 a 的 质量 (g) ; 
4 一 一 根据 化 学 反应 方程 式 确定 的 滴定 剂 a 的 质量 〈g) ; 
B 一 一 根据 化 学 反应 方程 式 确定 的 被 测 物质 b 的 质量 (8g); 
7 一 一 溶液 的 滴定 度 (g/mL); 
T 一 一 欲 配制 溶液 的 体积 (mL); 
应 称 取 固 体 溶质 的 质量 (g) ; 
po 一 一 液体 溶质 的 密度 (g/mL); 
Xo% 液体 溶质 的 质量 分 数 ; 
应 量 取 液体 溶质 的 体积 (mL) 。 
例 8 欲 配制 Tixcojys。 =0.02000g Fe/mL 滴定 溶液 1000mL， 应 如 何 操 作 ? 
解 kK,Cr,0; 与 Fe’ 在 酸性 溶液 中 的 反应 方程 式 为 
K,Cr,0, +6Fe +14H* =6Fe +2Cr’’ +7H,O0 +2K: 
A =294. 18g/6 =49. 03g,B=55. 85g 


_49.03g 
"55. 8$g 


m=0.01756g/mL x 1000mL =17. 56g 

配 法 : 准确 称 取 基准 k,Cr,0, 17.56g 溶 于 水 中 ,在 容量 瓶 中 稀释 至 1000mL， 
混 匀 。 

3. 固定 称 样 质量 以 每 毫升 相当 于 被 测 物质 百 分 含 量 表示 的 滴定 度 〔〈 了 人.) 溶液 的 配 
制 和 计算 
显然 ， 这 种 滴定 度 溶液 的 配制 和 计算 方法 与 7 溶液 的 配制 和 计算 方法 相似 。 
(1) 用 固体 溶质 配制 ”计算 公式 为 














m 








人 








x0.02000g/mL =0.01756g/ mL 


























(2) 用 液体 溶质 配制 ”计算 公式 为 


A 
=—GT 
m, Be 
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mV 
" Poxo% 





式 中 6 一 一 固定 称 样 质量 (g) ; 
4、 有 7 mm wps am 含义 同上 。 
五 、 物 质 的 量 浓度 与 滴定 度 的 相互 换算 
1. 物质 的 量 浓度 与 质量 、 体 积 及 摩尔 质量 的 关系 





Pe LL 

ss 了 MV 
m 

Np = aV 


m= Msn, =csVM, 

2. 物质 的 量 浓度 与 滴定 度 的 互 换 

此 处 滴定 度 是 指 1mL 滴定 液 中 所 含 溶 质 的 质量 (7 ) 或 相当 于 被 测 物质 的 质 
(Tj,)， 所 以 7 x1000 或 7 x1000 为 1L 溶 液 中 溶质 s 或 被 测 物质 b 的 质量 ， 此 值 除 
以 物质 s 或 被 测 物质 b 的 摩尔 质量 M. 或 M,， 即 得 物质 s 或 被 测 物质 b 的 物质 的 量 浓度 
c. 或 c,。 因 此 ， 物 质 的 量 浓度 < 与 滴定 度 7 的 换算 关系 为 
cM Tx1000 
1000 5= 
例 9 计算 浓度 ‘(#5 cn0, ] -0. 1000mol/L 的 溶液 对 Fe 的 滴定 度 为 多 少 ? 


解 ” 在 酸性 溶液 中 ， 化 学 反应 方程 式 为 
Cr,0; +6Fe +14H* =2Cr’* +6Fe +7H,0 


a 





>» 











(1-10) 








已 选 定 K; Cn 0， 为 基本 单元 ， 所 以 M (Fe) =55. 85g/mol。 


将 已 知 数据 代入 式 (1-10) 计算 ; 
Ti cM 0.1000mol/L x55.85g/mol 
skacnovFe 1000— 1000 
例 10 ”如果 Tionon =0.04000g/mL， 那 么 此 溶液 的 物质 的 量 浓度 是 多 少 ? 
解 已 知 MM(NaOH) =40.00g/mol， 将 已 知 数据 代入 式 (1-10) 计算 : 
Tx1000 0.04000g/mL x 1000 
M 40. 00g/mol 





=0.005585g/mL 





c(NaOH) = 





=1. 000mol/L 


第 四 节 ”标准 溶液 的 配制 及 应 用 


标准 溶液 是 一 种 已 知 准确 浓度 的 溶液 。 实 验 室 常用 的 标准 溶液 有 物质 的 量 浓度 标 
准 溶 液 、 滴 定 度 标准 溶液 及 质量 体积 分 数 标准 溶液 。 前 面 两 种 标准 溶液 应 用 于 滴定 分 
析 ， 后 面 一 种 溶液 主要 用 于 分 光 光 度 分 析 及 其 他 湿式 仪器 分 析 中 绘制 检 量 线 。 

标准 溶液 是 化 学 定量 分 析 计 算 结 果 的 依据 ， 对 于 保证 分 析 结 果 的 准确 性 有 十 分 台 















































tan 
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要 的 作用 。 

实验 室 用 标准 溶液 的 浓度 值 通常 取 四 位 有 效 数字 。 

一 、 配 制 标准 溶液 的 一 般 方法 及 规定 

1. 配制 标准 溶液 的 一 般 方法 

配制 标准 溶液 的 一 般 方法 有 两 种 ， 即 直接 配制 法 和 标定 法 (间接 配制 法 )。 

(1) 直接 配制 法 “准确 称 取 一 定量 的 基准 试剂 ， 涂 解 后 ， 在 校正 过 的 容量 瓶 中 稀 
释 到 准确 体积 ， 由 所 称 取 基 准 物质 的 质量 和 所 配 成 溶液 的 准确 体积 ， 即 可 计算 出 该 标 
准 溶液 的 准确 浓度 。 

(2) 标定 法 ”许多 化 学 试剂 不 符合 基准 试剂 的 要 求 ， 如 氢 氧 化 钠 、 盐 酸 、 高 锰 酸 
钾 等 ， 因 而 这 些 试 剂 的 标准 溶液 不 能 采用 直接 法 配制 ， 而 必须 采用 间接 法 即 标 定 法 配 
制 。 即 根据 所 需要 的 浓度 和 体积 ， 计 算出 应 称 量 的 固体 溶质 的 质量 或 应 量 取 的 液体 溶 
质 的 体积 ， 先 配制 成 接近 所 需 浓 度 的 溶液 ， 然 后 用 基准 试剂 或 男 一 种 已 知 准 确 浓度 的 
标准 溶液 来 测定 其 准确 浓度 ， 这 个 操作 过 程 称 为 标定 。 标 定 方 法 有 两 种 .: 

1) 用 基准 试剂 标定 : 称 取 一 定量 的 基准 试剂 ， 溶 解 后 用 待 标定 的 溶液 滴定 ， 根 据 
基准 试剂 的 质量 、 摩 尔 质 量 及 消耗 标定 溶液 的 体积 ， 即 可 计算 出 该 溶液 的 准确 浓度 。 

m x 1000 


7 MV 
式 中 6 一 一 被 标定 溶液 的 物质 的 量 浓度 (mol/L); 
称 取 基准 试剂 的 质量 (g) ; 
MM, 一 一 基准 试剂 的 摩尔 质量 ( g/mol); 
T 一 一 消耗 被 标定 溶液 的 体积 (mL) 。 
例 11 用 基准 试剂 邻 茶 二 甲酸 氧 钾 标 定 0.10mol/L NaOH 标准 溶液 的 准确 浓度 。 
标定 方法 : 称 取 已 在 110% 干燥 2 的 邻 葵 二 甲酸 氧 钾 mm =0.3992g、m, =0. 4001g、 
ma =0. 3991g， 分 别 置 于 300mL 的 锥 形 瓶 中 ， 溶 于 100mL 水 中 ， 加 热 至 沸 ， 滴 加 酚 栈 指 
示 剂 (1% 乙醇 溶液 ) 2 滴 或 3 滴 ， 立 即 用 待 标定 的 NaOH 溶液 滴定 至 微 红 色 为 终点 ， 
消耗 NaOH 溶液 的 体积 分 别 为 V =19.93mL、 =20.00mL、V,=19.93mL。 
解 ” 用 NaOH 滴定 KHC,H,0, 的 反应 方程 式 为 
KHC,H,0, + NaOH = KNaC,H,0, + H,0 
选 定 Na0H 为 基本 单元 , 邻 茶 二 甲酸 氧 钾 的 摩尔 质量 M (KHC,H,0,) = 
204. 22g/ mol, 
因此 

































































遇 


m 




















| mi x 1000 0. 3992g x 1000 
! “M(KHC,H,O0,)V 204.22g/mol x 19.93mL 


=0. 09808mol/L 
0. 4001g x 1000 
~ 204. 22g/ mol x 20. 00mL 
0. 3991g x 1000 
~ 204. 22g/ mol x 19. 93mL 








=0. 09796mol/L 


C2 





=0. 09806mol/L 


C3 
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x100% =0.05% 





d 0. 00005 
可 平 挫 a -= 
相对 平均 偏差 X100% es 


由 于 相对 平均 偏差 0.05% 小 于 0.2% (允许 偏差 )， 符 合 要 求 ， 所 以 ，NaOH 标准 溶 
液 的 物质 的 量 浓度 取 三 次 测定 结果 的 算术 平均 值 为 
0. 09808mol/L +0. 09796mol/L + 0. 09806mol/L 
3 
































c(NaOH) = 





=0. 09803mol/L 

2) 用 已 知 浓度 的 标准 溶液 标定 ( 比较 法 ) : 准确 吸取 一 定量 的 待 标定 溶液 ， 用 已 
知 准确 浓度 的 标准 溶液 滴定 ， 或 准确 吸取 一 定量 的 标准 溶液 ， 用 待 标定 溶液 滴定 。 根 
据 两 种 溶液 的 体积 及 标准 溶液 浓度 ， 即 可 算出 待 标 定 溶液 的 准确 浓度 。 这 种 标定 方法 
也 称 为 比较 法 。 

依据 等 物质 的 量规 则 ， 比 较 法 计算 公式 为 

cpVs = ca VA 
式 中 6 一 一 待 标定 溶液 的 物质 的 量 浓度 ( mol/L); 
作 一 一 待 标定 溶液 的 体积 (L)，; 
标准 溶液 的 物质 的 量 浓度 (mol/L) ; 
V 一 一 标准 溶液 的 体积 (L) 。 

有 时， 在 标定 过 程 中 ， 不 需 计算 出 准确 浓度 ， 只 需求 出 体积 比 系数 (f) 即 可 (一 
般 在 返 滴定 分 析 中 采用 ) 。 

例 12 用 已 知 浓度 c[Pb (NO,;),] =0.01200molL 的 标准 溶液 ， 标 定 浓度 为 
0. 01molL 的 EDTA 溶液 。 

标定 过 程 : 用 滴定 管 量 取 Pb (NO; ), 标准 溶液 V、=25.00mL、V、= 26. 00mL、 
仅 =27.00mL， 分 别 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 水 约 60mL、 缓 冲 溶 液 (pH = 5.5) 
10mL、 二 甲 酚 检 指示 剂 (0.2% ) 2 滴 ， 用 待 标定 的 EDTA 溶液 滴定 至 溶液 呈 黄 色 为 终 
点 ， 消 耗 EDTA 溶液 的 体积 分 别 为 V =25. 75mL、V, =26. 80mL、V, =27. 78mL。 

解 
































CA 





























c[ Pb(NOs),IV, 0.01200mol/L x25. 00mL 


1 Vs 25.75mL 
=0. 01165mol/L 
0. 01200mol/L x 26. 00mL 





C 








同 理 : c, = De =0. 01164mol/L 
0. 01200mol/L x 27. 00mL 
c, = nl =0. 01166mol/L 
d 0. 000007 
站 平 雹 二 -一 一 = 
相对 平均 偏差 就 X100% 0 O1165 x100% =0.06% 





由 于 相对 平均 偏差 0.06% <0.2% (允许 偏差 )， 符 合 标 定 要 求 ， 因 此 ，EDTA 溶液 
的 物质 的 量 浓度 为 
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0.01165mol/L +0. 01164mol/L +0. 01166mol/L 


c(EDTA) = 





=0. 01165mol/L 

标定 时 一 般 不 宜 取 相 同体 积 的 溶液 ， 可 间隔 1 ~2mL， 这 样 有 利于 避免 主观 误差 。 

在 实际 工作 中 ,还 可 直接 用 被 测 组 分 的 标准 溶液 或 标准 物质 测 其 滴定 度 ， 这 样 可 
使 标定 条 件 与 测定 条 件 基 本 相同 ， 有 利于 消除 共存 元 素 的 影响 和 某 些 操作 误差 ， 更 符 
合 实际 情况 。 但 必须 指出 的 是 ， 所 选用 的 标准 物质 ， 其 组 成 成 分 应 与 待 测 样品 相似 ， 
而 待 测定 的 组 分 含量 应 与 待 测 样品 中 该 成 分 的 含量 相近 ， 这 样 才 能 获得 满意 的 效果 。 
不 过 标准 溶液 的 标定 一 般 应 尽量 采用 直接 标定 法 。 

2. 配制 标准 溶液 的 一 般 规 定 

标准 溶液 的 配制 ， 对 于 化 学 分 析 结 果 的 准确 度 来 说 ， 是 一 个 基本 的 非常 重要 的 因 
素 ， 必 须 认 真 对 待 ， 不 得 马虎 从 事 。 现 将 实际 操作 过 程 中 的 有 关注 意 事 项 介绍 如 下 : 

1) 配制 和 标定 溶液 所 用 的 量 器 (滴定 管 、 移 液 管 、 容 量 瓶 等 ) 必须 确保 质量 ， 必 
要 时 要 进行 校正 。 

2) 称 取 基 准 试剂 的 质量 不 应 太 少 (不 少 于 0.2g) ， 必 须 用 足够 精度 的 分 析 天 平 称 
量 。 标 定时 ， 所 用 标准 溶液 的 体积 也 不 应 太 少 ， 一 般 在 25mL 左右 ， 标 准 溶液 浓度 与 待 
标定 溶液 近似 浓度 应 相近 。 

3) 标定 时 至 少 应 平行 操作 3 次 ， 相 对 平均 偏差 不 应 超过 0.2% ， 取 算术 平均 值 计 算 。 

4) 用 直接 称 量 基准 试剂 进行 标定 ， 一般 适用 于 浓度 大 于 0. 1molLL 的 溶液 。 标 定 
稀 溶液 ， 可 用 基准 试剂 的 标准 溶液 进行 。 

5) 需 经 常 使 用 且 大 量 配制 的 标准 溶液 ， 可 先 配 成 较 浓 的 溶液 作为 储备 液 〈 母 
液 ) ， 使 用 时 再 稀释 成 所 需 浓度 并 在 标定 后 使 用 。 

6) 溶液 配 毕 或 标定 结束 后 应 立即 贴 上 标签 ， 注 明 标 准 溶液 的 名 称 、 规 格 、 浓 度 、 
配制 或 标定 日 期 、 配 制 人 等 。 若 用 非 水 溶剂 配制 ， 还 需 注 明 深 剂 名 称 及 其 浓度 。 

7) 配 好 的 溶液 应 按 要 求 存 放 在 合适 的 位 置 ， 如 见 光 易 分 解 的 AgNO, 、KMn0, 等 应 
储 于 棕色 瓶 中 并 放 于 暗 处 ; 能 吸收 空气 中 CO, 并 能 腐蚀 玻璃 的 强 碱 溶液 ， 应 装 在 塑料 
下 中 ， 并 在 瓶 口 处 装 一 支 苏 打 石 灰 管 以 吸收 空气 中 的 C0, 和 水 。 车 用 玻璃 瓶 ， 则 要 用 
橡胶 塞 ， 而 不 能 用 磨 口 塞 。 其 他 溶液 一 般 可 用 磨 口 玻璃 瓶 存放 。 

二 、 标 准 溶液 的 有 效 期 

所 谓 标 准 溶液 的 有 效 期 ， 是 指标 准 溶液 在 此 日 期 之 内 ,任何 操作 者 用 任何 一 种 规 
定 的 方法 检查 时 ， 所 得 浓度 的 平均 值 与 原 结果 之 差 ， 都 在 规定 的 允许 误差 之 内 。 

标准 溶液 的 有 效 期 ， 与 溶液 的 性 质 ， 保 存 溶液 的 介质 、 容 器 、 环 境 ， 以 及 稀释 手 
段 竺 有关。 通常 ， 含量 大 于 0.02mol/L 或 0.05% 或 0. 5mg/mL 的 溶液 ， 有 效 期 可 达 数 周 
或 数 月 。 对 于 稀 溶 液 ， 为 了 避免 浓度 变化 ， 需 要 经 常 更 换 。 对 于 非常 稀 的 溶液 (质量 
浓度 小 于 或 等 于 1mg/mL) ， 应 现 用 现 配 ， 使 用 后 不 宜 放置 。 

必须 防止 储存 液 长 时 间 放 置 后 因 水 解 、 沾 污 等 而 引起 的 浓度 变化 。 此 外 ， 据 有 关 
文献 介绍 ， 由 于 吸附 作用 ， 所 有 金属 离子 的 酸性 储备 液 均 不 宜 用 聚 乙烯 容器 保存 ， 否 
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则 它们 均 有 不 同 程度 的 损失 ， 尤 以 铬 ( 亚 ) 的 损失 最 为 严重 。 当 然 ， 某 些 溶液 储 于 玻 
璃 容器 中 也 会 发 生 类 似 的 损失 ， 特 别 是 非常 稀 的 溶液 。 

三 、 常 用 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

1. 酸 碱 滴定 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

常用 的 酸 标准 溶液 有 HCl1、HNO,;、H,S0, 等 标准 溶液 。 常 用 的 碱 标准 溶液 有 NaOH 
和 KOH 标准 溶液 。 

(1) 基本 配制 方法 cCHCD 、e(HNO,) 、e[ 讨 HaS0,)、e(Na0H) 及 ce(KOH) 为 


0. 1molL 的 标准 溶液 ， 可 通过 量 取 液 体 试 剂 或 称 取 固 体 试剂 用 水 稀释 或 溶解 的 方法 进 
行 配制 。 但 这 些 试剂 均 无 基准 试剂 ， 需 先 配 成 近似 浓度 ， 再 用 适当 方法 标定 。 较 稀 的 
溶液 可 用 浓 溶 液 稀 释 配 制 。 

(2) 标定 方法 

1) 酸 溶液 的 标定 方法 

QD 用 Na,C0, 基准 试剂 标定 : 准确 称 取 一 定量 (标定 0. 1molL 酸 标 准 溶液 时 称 取 
0.2g) 在 270 ~300% 烘 至 恒 量 的 基准 试剂 Na,CO;， 溶 于 50mL 水 中 ， 加 2 滴 或 3 滴 甲 基 检 
指示 液 ， 用 待 标定 的 酸 标准 溶液 滴 至 呈 检 色 ， 者 沸 2min， 冷 却 后 继续 滴定 至 恰 呈 检 色 。 
@ 比较 法 标定 : 移 取 25mL 待 标定 溶液 ， 加 50mL 经 者 沸 后 冷却 的 水 ， 加 2 滴 酚 酝 
指示 液 ， 用 相应 浓度 的 NaO0H 或 KOH 标准 溶液 滴定 ， 在 近 终 点 时 加 热 至 80% ， 继 续 滴 
定 至 溶液 呈 粉 红色 。 

2) 碱 溶液 的 标定 方法 

@ 用 邻 茶 二 甲酸 氨 钾 基准 试剂 标定 : 准确 称 取 一 定量 (标定 0. lmol/L 碱 标准 溶液 
时 称 取 0.6g) 在 110 ~120% 烘 至 恒 量 的 基准 试剂 邻 茶 二 甲酸 氧 钾 ， 深 于 80mL 经 者 沸 
后 冷却 的 水 中 , 加 2 滴 酚 栈 指 示 液 ， 用 待 标定 的 碱 标准 溶液 滴 至 呈 粉 红色 。 

@) 比较 法 标定 : 移 取 25mL 盐酸 标准 溶液 ， 加 50mL 经 煮沸 后 冷却 的 水 ， 加 2 滴 酚 
酸 指 示 液 ， 用 待 标定 的 碱 标准 溶液 滴定 ， 在 近 终 点 时 加 热 至 80% ， 继 续 滴 定 至 溶液 呈 
粉红 色 。 

2. 氧化 还 原 滴 定 标 准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

氧化 还 原 滴定 用 标准 溶液 较 多 ， 以 下 就 日 常 分 析 中 常用 浓度 的 氧化 还 原 滴定 标准 
溶液 的 配制 及 标定 进行 介绍 。 

(1) 。( 二 KMno, ] =0 lmol/L 标准 溢 液 的 配制 与 标定 方法 


1) 配制 方法 : 称 取 3.3g KMn0, 深 于 1000mL 水 中 ， 加 热 ， 微 沸 1~2h， 在 暗 处 放 
置 2~3 天 ， 使 还 原 物质 完全 被 氧化 ,用 4 号 微 孔 玻璃 漏斗 过 滤 于 干燥 的 棕色 瓶 中 ， 在 
瞳 处 保存 ， 以 避免 KMn0, 见 光 分 解 。 

2) 标定 方法 

Q@ 草酸 钠 法 : 称 取 0.2g 在 105 ~110% 烘 至 恒 量 的 基准 试剂 Na,C,0,， 加 20mL 水 、 
40mL HSO，(1+9)， 深 解 后 加 热 至 70 ~80% ， 用 KMn0, 浴 液 滴定 至 呈 微 红色 。 一 开 
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始 要 慢 滴 ， 要 等 红色 完全 褪去 后 再 滴 人 下 一 滴 。 随 着 溶液 中 Ma 的 生成 ， 反 应 速度 逐 
渐 增 大 ， 这 时 可 加 快 滴定 速度 ， 但 不 宜 过 快 ， 以 免 Mn07 分 解 (局 部 过 浓 )。 临 近 终 点 
时 ， 也 要 慢 滴 ， 以 淡 红 色 在 30s 内 不 消失 为 终点 。 

@ 硫 代 硫酸 钠 法 : 移 取 25mL KMn0, 溶液 ， 加 20mL KI 溶液 (10% ) 、10mL HCl 
溶液 (1 +4) 、5mL 淀粉 溶液 (0. 2% ) ， 放 置 3min， 用 c( Na,S,0,) =0. 10molLL 的 标准 
溶液 滴定 至 蓝 色 恰好 消失 。 

(2) | 圳 KsCrs0, ]=0.050malL 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 


1) 配制 方法 : 称 取 4. 9031g K,Cr,0; 基准 试剂 溶 于 水 中 ,移入 2000mL 容量 瓶 中 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 标定 方法 : 由 于 市 场 上 有 ,Cr,0, 基准 试剂 出 售 ， 因 此 用 直接 法 配制 的 
K,Cr,0; 标准 溶液 无 需 标定 。 

(3) c(Fe ) =0.050molLL 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

1) 配制 方法 : 称 取 19. 6g Fe (NH, )，(S0,),: 6 瑟 0 溶 于 500mL 冷 瑟 S0, 溶液 
(5+95) 中 ， 并 以 H,S0O, 溶液 (5 +95) 稀释 至 1000mL。 

这 种 溶液 可 用 C0, 饱和 ,或 放 入 一 小 截 纯 铝 丝 ， 可 减缓 亚 铁 离子 的 氧化 。 

2) 标定 方法 : 称 取 25. 00mL K,Cr,0; 标准 溶液 ， 加 12mL H,S0, 溶液 (1 +1) ， 加 
5mL H;P0, 溶液 ， 用 水 稀释 至 约 150mL， 加 2 滴 N- 邻 茶 氨 基 茶 甲酸 指示 液 (0.2% ) ， 
用 亚 铁 溶液 滴定 至 由 紫红 色 变 亮 绿色 。 


(4) [二 NaAs0, ]=0 10molL 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

1) 配制 方法 : 称 取 4.9460g As,0, 深 于 40mL 温 热 的 NaOH 溶液 (10% ) 中 ,溶解 
完毕 后 ， 用 HS0, 溶液 (1 +1) 中 和 至 酸性 ,冷却 至 室温 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 
稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 标定 方法 : 由 于 市 场 上 有 As,0, 基准 试剂 出 售 ， 因 此 无 需 标定 。 

(5) (这 =0. 10mol/L 标 准 溶液 的 配制 与 标定 方法 


1) 配制 方法 : 称 取 12.7g I 和 40g KI 溶 于 25mL 水 中 , 溶解 完全 后 ,转移 至 
1000mL 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 ， 保 存在 棕色 玻璃 磨 口 瓶 中 ， 并 放 在 阴凉 处 。 

2) 标定 方法 : 移 取 25. 00mL 亚 砷 酸 钠 标准 溶液 ， 置 于 威 有 0.5g KI[、1g NaHCO; 和 
60mL 水 中 的 250mL 烧杯 中 ， 加 2mL 淀粉 溶液 (1% ) ， 用 础 溶液 迅速 滴定 至 稳定 蓝 色 。 


(6) (省 KI0,]=0. 10mol/ 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 


1) 配制 方法 : 在 120 ~ 140% 将 KIO, 烘 至 恒 量 ， 从 中 称 取 3.5668g KIO, 溶 于 
200mL 仿 1g NaOH 和 10g KI 的 水 中 ， 在 完全 溶解 后 ,， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ,稀释 至 
刻度 ， 混 匀 。 

2) 标定 方法 : 由 于 市 场 上 有 KIO, 基准 试剂 出 售 ， 因 此 无 需 标 定 。 当 需要 根据 实 
验 标 定时 ， 可 按 有 关 方 法 的 规定 进行 标定 。 
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(7) ‘(KB0, | =0. 10mol/L 标准 溶液 的 配制 及 标定 方法 


1) 配制 方法 : 在 130 ~140% 将 KBrO, 烘 至 恒 量 ， 从 中 称 取 2. 7834g KBr0, 溶 于 水 
中 ， 并 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 标定 方法 : 本 试剂 为 基准 试剂 ， 无 需 标 定 。 

(8) c(Na,S,0;) =0. 10molML 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

1) 配制 方法 : 称 取 24. 8g Na,S,0;. 5H,0 溶 于 水 中 ， 并 稀释 至 1000mL， 加 入 
0. 1g Na,C0;， 搅 名。 如 果 在 配制 时 或 配制 后 有 硫黄 沉淀 出 来 ， 则 应 弃 去 重新 配制 新 溶 
液 。 溶 液 应 储 于 磨 口 柠 色 瓶 中 ， 置 于 暗 处 ,一 日 后 标定 。 

2) 标定 方法 : 分 取 25. 00mL KIO, 标准 溶液 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 30mL 水 、 
lg KI 和 10mL HSO, 溶液 (1 +4) ， 用 Na,S,0, 溶液 滴定 至 时 淡 黄 色 ， 加 2mL 淀粉 溶液 
(0.5% ) ， 缓 慢 滴 定 至 蓝 色 消失 。 也 可 按 有 关 实 验 中 的 规定 进行 标定 。 


(9) (六 NasAs0, + 了 NaNO, ]=0.050molL 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 
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1) 配制 方法 : 称 取 1.25g As,0,， 加 25mL NaOH 溶液 (15% ) ， 于 低温 加 热 溶解 ， 
用 水 稀释 至 200mL， 滴 加 HSO, 溶液 (2 + 3)， 使 溶液 呈 酸 性 并 过 量 2 ~ 3mL， 再 用 
Na,C0, 溶液 (15% ) 中 和 至 pH =6 ~7， 再 加 入 0.86g NaNO,， 溶解 后 用 水 稀释 至 
1000mL。 混 合 标 准 溶液 的 浓度 用 总 浓度 表示 。 

2) 标定 方法 : 使 用 前 ， 用 标准 物质 或 待 测 组 分 的 标准 溶液 标定 其 实际 滴定 度 。 

3. 络 合 滴定 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

(1) c(EDTA) =0.020molL 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

1) 配制 方法 : 称 取 7.4448g 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 盐 基准 试剂 , 溶 于 水 中 , 移入 
1000mL 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 。 这 种 溶液 保存 在 塑料 瓶 中 可 稳定 数 月 。 

2) 标定 方法 : 由 基准 试剂 直接 法 配制 ， 无 需 标 定 。 

(2) c(Zno ) =0.020molML 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

1) 配制 方法 : 称 取 1. 6276g Zn0 基准 试剂 ， 浴 于 HCl 溶液 (1+1) 中 ,用 NH, 溶 
液 (1+1) 及 HCI 溶液 (1 +1) 调节 酸度 至 刚果 红 试 纸 由 蓝 色 变 为 紫色 (pH= 上 4) ， 再 
用 六 次 甲 基 四 胺 溶液 调 至 pH =5， 冷 却 ， 于 试 瓶 中 稀释 至 1000mL。 

2) 标定 方法 : Zn0 为 基准 试剂 ， 无 需 标 定 。 

(3) c(Pb”*) =0.020molLL 标准 溶液 的 配制 及 标定 方法 

1) 配制 方法 : 称 取 6.6g Pb( NO,), 或 7.6g Pb(C,H,0,),:3H,0 溶 于 水 中 , 移入 
1000mL 容量 瓶 中 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 标定 方法 : 移 取 25.00mL EDTA 标准 溶液 ， 加 水 100mL， 加 HCl 溶液 (1 +1) 
4 滴 或 5 滴 ， 加 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (20% ) 10mL， 加 二 甲 酚 梭 指 示 液 (0.2% ) 2 滴 ， 
用 Pb 溶液 滴定 至 恰 为 紫红 色 。 

4. 沉淀 滴定 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

(1) c(AgNO,) =0. 10molXL 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 
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1) 配制 方法 : 称 取 16. 9880g AgNO, 溶 于 水 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 灸 
度 ， 混 匀 。 

称 量 前 ， 硝 酸 银 应 在 110%C 干 燥 ， 而 后 在 220 ~ 250% 加 热 ， 但 不 要 超过 250% ， 保 
持 1Smin， 以 驱除 最 后 的 少量 水 分 。 洲 液 应 保存 于 棕色 具 塞 瓶 中 。 

2) 标定 方法 : 本 试剂 为 基准 试剂 ， 无 需 标 定 。 

(2) c(NaCl) =0. 1molL 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

1) 配制 方法 : 称 取 5. 8440g NaCl 溶 于 水 中 ,移入 1000mL 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 。 

2) 标定 方法 : 知 为 基准 试剂 ， 则 无 需 标定 。 当 无 基准 试剂 时 ， 可 按 以 下 方法 标 
定 : 移 取 25.00mL NaCl 溶液 ， 加 40mL 水 ， 加 10mL 淀粉 溶液 (1% ) ， 在 摇动 下 ， 用 
0. 10mol/L AgNO, 标准 溶液 避 光 滴定 ， 近 终点 时 ， 加 3 滴 效 光 素 指示 液 (0.5% ) ， 继 续 
滴定 至 乳液 呈 粉 红色 。 

(3) c(NH,SCN) =0. 10molXL 标准 溶液 的 配制 与 标定 方法 

1) 配制 方法 : 称 取 8.0g NH,SCN 溶 于 水 中 ， 移 和 人 容量 瓶 中 稀释 至 1000mL， 混 匀 。 

2) 标定 方法 : 移 取 25. 00mL AgNO, 标准 溶液 ， 加 5mL HN0O, 溶液 (1 +1)， 加 
70mL 水 ， 加 1mL 饱和 硫酸 铁 铵 指示 液 ， 在 摇动 下 用 NH,SCN 溶液 滴定 ， 终 点 前 播 动 深 
液 至 完全 清亮 后 ， 继 续 滴定 至 溶液 呈 棕 红色 保持 30s。 

5. 元 素 标 准 溶液 的 配制 

元 素 标 准 溶液 主要 在 分 光 光 度 分 析 及 其 他 湿 法 仪器 分 析 (如 原子 吸收 分 光 光 度 分 
析 、 光 谱 分 析 、 极 谱 分 析 等 ) 中 作为 工作 基准 液 使 用 ( 如 绘制 校准 曲线 ,标准 加 入 法 
等 )。 因 此 ， 标 准 溶液 浓度 的 准确 度 ， 直 接 影响 分 析 结 果 。 所 以 ， 用 于 配制 标准 溶液 的 
物质 必须 是 高 纯度 的 〈 纯 金属 、 基 准 试剂 或 分 析 纯 以 上 的 试剂 ) ， 一 般 是 用 金属 、 氧 化 
物 或 性 质 稳定 的 盐 类 ， 在 使 用 前 必须 进行 一 定 的 处 理 〈( 如 去 氧化 皮 、 灼 烧 、 烘 干 等 ) 。 
溶液 浓度 一 般 以 元 素 单质 的 质量 体积 含量 (mg/mL) 表示 。 配 制 时 ， 应 称 取 试 剂 的 质 
量 可 按 式 (1-11) 计算 。 
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CT 
m= Px1000 四 
式 中 “mm 一 一 应 称 取 试 剂 的 质量 (g) ; 
c 一 一 欲 配制 标准 溶液 的 浓度 (mg/mL); 
/一 一 和 欲 配 制 标 准 溶液 的 体积 ( mL); 
忆 一 一 换算 系数 。 
换算 系数 PP 按 式 (1-12) 计算 。 
ws 试剂 中 欲 配 组 分 的 分 量 (1-12) 
试剂 的 量 


例 13 ”配制 1.00mg/mL Cr 的 标准 溶液 500mL， 应 如 何 操 作 ? 
解 ” 先 计算 换算 系数 : 


pe: 2M(Cr) _2x51.996g/mol 


~M(K,Cr,0)) 294.18g/mol 





=0.3535 
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因此 


cV lmg/ mL x S00mL 
™ Px1000 0.3535 x1000 


配 法 : 称 取 在 100 ~ 110% 烘 至 恒 量 的 ,Cr,0, 基准 试剂 1.4144g， 深 于 水 中 ， 于 
500mL 容量 瓶 中 稀释 至 标 线 ， 混 匀 ， 即 得 1. 00mg/mL Cr 标准 溶液 。 

实验 室 常用 元 素 标准 溶液 的 配制 方法 如 下 : 

(1) 银 标 准 溶液 (1. 00mg/mL)” 称 取 于 室温 干燥 器 中 保存 的 金属 Ag 1. 0000g， 置 
于 250mL 烧杯 中 ， 加 15mL HNO, 溶液 (1 +1)， 加 热 使 其 溶解 ， 者 沸 除 去 氮 氧 化 物 ， 
冷却 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

或 称 取 0.1576g AgNO,， 洲 于 水 中 ， 加 lmL H,S0, 溶液 (1 +9)， 以 水 稀释 至 
100mL， 混 匀 。 

AgN0, 标准 溶液 应 储 于 棕色 瓶 中 。 

(2) 铝 标准 溶液 (1.00mg/mL) 将 纯 铝 [w(Al) >99.9% ] 除去 氧化 膜 后 于 室 
温 干燥 器 中 保存 。 称 取 0. 1000g 纯 铝 置 于 聚 四 所 乙烯 烧杯 中 ， 加 10mL NaOH 溶液 
(10% ) ， 加 热 使 其 溶解 ， 加 50mL 水 ， 加 15mL HCl 溶液 (1 +1)， 冷却， 移入 100mL 
容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(3) 砷 标准 溶液 (1.00mg/mL) 将 基准 试剂 As;,0, 于 105% 烘 至 恒 量 ， 从 中 称 取 
0. 1320g 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 10mL NaOH 溶液 (10% ) ， 加 热 使 其 溶解 ， 以 水 稀释 至 
50mL， 加 2 滴 酚 酸 指 示 液 ， 用 HCL 溶液 (1 +1) 中 和 至 中 性 并 过 量 2 滴 ， 移 入 100mL 
容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(4) 硼 标 准 溶液 (0. 10mg/mL)” 称 取 0. 2858g 基准 试剂 H,BO,， 用 水 溶解 后 ， 移 
入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(5) 皱 标准 溶液 (1.00mg/mL)” 称 取 Be0 (质量 分 数 大 于 99.9% ) 2.7753g， 置 
于 250mL 烧杯 中 ， 加 20mL H,S0, 溶液 (1 +1) ， 加 热 浴 解 ， 冷却 后 ， 移 入 1000mL 容 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(6) 乌 标 准 溶液 (1.00mg/mL) 将 金属 Bi (质量 分 数 大 于 99.9%) 于 室温 干燥 
后 保存 ， 从 中 称 取 1. 0000g 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 10mL HNO;， 加 热 溶解 ， 冷 却 ， 移 
入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 HNO, 溶液 (4 +96) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(7) 钉 标 准 溶液 (1.00mg/mL)” 称 取 2.4972g 在 105% 烘 至 恒 量 的 基准 试剂 Ca- 
C0;， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 水 20mL， 然 后 滴 加 HCI 溶液 (1 +2) 至 完全 溶解 ， 并 过 
量 10mL， 加 热 煮 沸 除 去 CO0, ， 冷 却 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

或 称 取 0. 1399g Ca0 ， 深 于 少量 盐酸 中 ， 以 水 稀释 至 100mL， 混 匀 。 

(8) 锅 标 准 溶液 (1.00mg/mL) ” 称 取 0.1000g 金属 Cd， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
20mL HClI 溶液 (1 +1)， 低 温 加 热 溶解 ， 冷却， 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 。 

(9) 钻 标准 溶液 (1.00mg/mL)” 称 取 0. 1000g 金属 Co， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
10mL HNO;, 溶液 (1+1)， 低 温 加 热 使 其 溶解 ,冷却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 





=1.4144g 
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释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(10) 铬 标准 溶液 (1. 00mg/mL) 将 基准 试剂 K Cr 0, 在 150% 烧 至 恒 量 ， 置 于 干 
燥 器 中 ， 从 中 称 取 2. 8290g 溶 于 水 中 ， 然 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 

(11) 铜 标准 溶液 (1. 00mg/mL) 将 纯 Cu (质量 分 数 大 于 99.9% ) 置 于 室温 干 
燥 器 中 保存 ， 从 中 称 取 1. 0000g， 加 10mL HNO, 溶液 (1 +1)， 溶解 后 加 10mL HSO， 
溶液 (1 +1) ， 莱 发 至 冒 烟 ， 冷却， 用 水 溶解 所 得 到 的 盐 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(12) 氟 标 准 溶液 (0. 10mg/mL)” 称 取 0.2210g NaF， 用 水 溶解 并 稀释 至 1000mL， 
混 匀 ， 储 于 塑料 瓶 中 。 

(13) 铁 标准 溶液 (1.00mg/mL)” 称 取 0.1000g 金属 Fe， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
10mL HN0O, 溶液 (1 +1) ， 加 热 使 其 溶解 ， 者 沸 除 去 氮 氧 化 物 ， 冷却 ， 移 入 100mL 容 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(14) 错 标准 溶液 (0. 10mg/mL)” 称 取 0. 1000g 金属 Ge， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
入 20mL H,0,， 在 水 浴 上 加 热 溶解 ， 加 入 少量 NaOH 加 速溶 解 ， 溶 解 完 全 后 ， 加 少许 热 
水 , 用 HCl 溶液 (1+1) 中 和 并 过 量 3mL， 者 沸 除 去 H,0,;， 冷却 ， 移 入 1000mL 容量 
瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(15) 汞 标准 溶液 (1.00mg/mL) 称 取 1.3540g HgCl,， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
100mL 0. 5mol/L H,S0, 溶解 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 0. 5mol/L H,S0, 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 

(16) 钢 标 准 溶液 (1.00mg/mL)” 称 取 于 室温 干燥 器 中 保存 的 金属 In 1. 000g， 置 
于 250mL 烧杯 中 ， 加 60mL HClI 溶液 (2 +1)， 加 热 溶 解 (60 ~ 80% )， 冷却 , 移入 
1000mL 的 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(17) 锂 标准 溶液 (0. 10mg/mL)” 称 取 0. 5323g Li,C0;， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 慢 
慢 滴 加 HCI 溶液 (1+1) 使 其 溶解 并 稍 过 量 ， 者 沸 数 分 钟 ， 冷 却 ， 移 入 1000mL 容量 
瓦 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(18) 镁 标准 溶液 (1.00mg/mL) 将 Mg0 (质量 分 数 大 于 99.9%) 在 850% 灼 烧 
30min， 置 于 干燥 器 中 冷 至 室温 ， 从 中 称 取 1.6582g 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL HCl 
溶液 (1 +1) 溶解 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(19) 锰 标 准 深 液 (1.00mg/mL) 称 取 1.0000g 电解 鳃 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
20mL HN0O, 溶液 (1 +3)， 加 热 溶解 ， 者 沸 驱 尽 氮 氧化 物 ， 冷却 ， 移入 1000mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

或 称 取 2. 7487g 优 级 纯 MnSO, ， 用 水 溶解 ， 加 lmL H,S0,， 转 移 至 1000mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(20) 钼 标准 溶液 (1.00mg/mL) 称 取 金属 Mo 0.5000g 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
10mL HNO;, 溶液 (2 +3)， 加 热 溶 解 后 ,， 冷却， 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 。 
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或 称 取 精 制 Mo0, 1. 3000g， 洲 于 少量 Na0H 溶液 中 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

(21) 氮 标 准 溶 液 (1.00mg/mL) 称 取 3.8190g 在 105% 烘 至 恒 量 的 NH,Cl 
(99. 9% ) ， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 水 溶解 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 

(22) 锟 标准 溶液 (1.00mg/mL)” 称 取 Nb,0, (质量 分 数 为 99. 99% ) 1.4310g 置 
于 50mL 瓷 圭 声 中 ， 加 5 ~7g 焦 硫 酸 钙 ， 置 于 高 温 炉 中 ， 在 700 ~800% 燃 融 至 透明 ， 置 
于 烧杯 中 ， 用 70mL 酒石酸 (20% ) 浸 取 熔 块 ， 者 沸 至 燃 块 全 部 溶解 ， 稍 冷 ， 加 100mL 
HSO, 溶液 (1+1) ， 冷 却 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(23) 锦标 准 溶液 (1. 00mg/mL) 将 金属 Ni (质量 分 数 大 于 99.9% ) 于 室温 干燥 
器 中 保存 ， 从 中 称 取 1. 0000g 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 20mL HNO, 溶液 (2 +3) ， 加 热 
溶解 后 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(24) 磷 标 准 洲 液 (1.00mg/mL) 称 取 4.3940g 预先 经 105%C 烘 干 至 恒 量 的 
KH,PO, ， 用 适量 水 溶解 ， 加 10mL HN0O, 溶液 (1L+1)， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(25) 铅 标准 溶液 (1.00mg/mL) 将 金属 Pb (质量 分 数 大 于 99. 9% ) 于 室温 存 
放 在 干燥 器 中 ， 从 中 称 取 1. 0000g， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 20mL HNO, 溶液 (1 +1) 
溶解 ， 煮 沸 除 氮 氧 化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 

(26) 名 标准 溶液 (0. 10mg/mL)” 称 取 0.0200g 金属 Pd 片 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
王 水 20mL， 加 热 使 其 溶解 ， 加 5 滴 NaCl 溶液 (20% ) ， 置 于 热 水 浴 上 蔡 干 ， 加 2mL 
HCL1， 蒸 发 至 干 ， 重 复 三 次 ， 然 后 用 8mL/L HClI 溶解 并 在 容量 瓶 中 稀释 至 200mL， 
混 匀 。 

(27) 铀 标准 溶液 (0. 10mg/mL)” 称 取 0.0200g 金属 Pt， 配 制 方法 与 馈 标 准 溶 液 
相同 。 

(28) 鳞 标 准 溶液 (0. 10mg/mL) ” 称 取 0.1000g 金属 Re， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
20mL HCl 溶液 (1 +1)， 滴 加 H,0,， 使 其 分 解 ， 加 少量 水 ， 加 热 考 沸 除 去 H,0,， 冷 
却 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(29) 稀土 标准 溶液 ”配制 稀土 标准 溶液 ， 既 可 称 取 纯 稀土 氧化 物 配 制 ， 也 可 按 一 
定 比 例 合成 稀土 氧化 物 ， 以 稀土 总 量 (RE) 的 形式 计算 。 最 常用 的 有 钟 标准 溶液 及 
镁 标准 溶液 。 

1) 饥 标 准 溶液 (1. 00mg/mL) : 将 基准 Ce0, 于 750% 灼 烧 至 恒 量 置 于 干燥 器 中 ， 
冷却 至 室温 ， 从 中 称 取 0. 2456g， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL HNO, 溶液 (1 +1)， 
加 2mL H,0，(30% ) ， 加 热 溶解 ， 者 沸 分 解 过 量 的 H,0, ， 冷 至 室温 ， 移 人 200mL 容量 
瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 铀 标准 溶液 (1. 00mg/mL) : 将 La,0, 于 750% 灼 烧 至 恒 量 ， 置 于 干燥 器 中 ， 淮 
却 至 室温 ， 从 中 称 取 0.2345g 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 10mL HClI 溶液 (1 +1)， 加 热 溶 
解 ， 冷却 ， 移 人 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 
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(30) 硫 标 准 溶液 (1.00mg/mL)” 称 取经 110%C 烘 干 至 恒 量 的 优 级 纯 K,S0， 
5.4350g， 以 少量 水 溶解 后 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(31) 饥 标 准 洲 液 (1.00mg/mL) 称 取 预先 在 干燥 器 中 干燥 的 酒石酸 锁 钾 
[K (SbO) CH0, :1/2H,0] 2.7430g， 深 于 水 中 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 

(32) 三 标准 溶液 (1. 00mg/mL)” 称 取 于 室温 干燥 器 中 保存 的 Se (质量 分 数 大 于 
99.9% ) 1.0000g， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 10mL 水 ， 再 加 10mL HCl1， 在 水 浴 上 加 热 溶 
解 ， 滴 加 HNO,;， 溶 解 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(33) 硅 标准 溶液 (1.00mg/mL)” 称 取 2.1395g 预先 经 1000% 灼 烧 至 恒 量 并 置 于 
干燥 器 中 冷却 至 室温 的 Si0，( 质量 分 数 大 于 99.9% ) ， 于 铺 有 5g 无 水 Na,C0, 的 铂 霸 塌 
中 ， 上 面 覆 盖 3 ~4g NaCO,， 于 低温 加 热 ， 再 置 于 1000 人 高 温 处 加 热 至 透明 ,冷却 ， 
在 盛 有 冷水 的 塑料 烧杯 中 浸出 熔 块 至 全 溶 ， 冲 洗 卉 塌 ， 冷 却 ， 移 和 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 储 于 塑料 瓶 中 。 

(34) 锡 标准 溶液 (1.00mg/mL) 将 金属 Sn( 质 量 分 数 大 于 99. 9% ) 置 于 室温 干 
燥 器 中 保存 ， 从 中 称 取 1.000g 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 5mL H,S0,， 加 热 溶解 ， 冒 烟 ， 
冷却 ,用 于 SO, 溶液 (1 +7) 稀释 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 并 稀 至 刻度 ， 混 匀 。 

(35) 钼 标准 溶液 (1.00mg/mL)” 称 取 Ta,0。， (质量 分 数 为 99. 99% ) 0. 6105g 置 
于 瓷 圭 塌 中 ,加 7g K,S,0;， 熔 融 , 冷却 后 ， 以 250mL (NH,),C,0, 溶液 (4% ) 溶解 
燃 块 ,冷却 ， 移 人 500mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(36) 磅 标准 溶液 (1.00mg/mL)” 称 取 于 干燥 器 中 室温 保存 的 Te 1.0000g， 置 于 
250mL 烧杯 中 ， 加 入 25mL HCl 溶液 (1 +1) 和 数 滴 HNO,， 在 水 浴 上 加 热 溶解 ， 移 人 
1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 勺 。 

(37) 钛 标准 溶液 (1. 00mg/mL) 将 纯 Ti0，( 质量 分 数 大 于 99.9% ) 于 950% 灼 
烧 至 恒 量 ， 从 中 称 取 0. 8340g 置 于 铂 坦 幸 中 ， 加 5 ~7g K,S,0, ， 熔 融 至 透明 ， 冷 却 ， 于 
400mL 烧杯 中 ， 以 HS0, 溶液 (5 +95) 浸 取 熔 块 ， 再 用 H,S0, 溶液 (5 + 95) 于 
500mL 容量 瓶 中 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(38) 锐 标 准 溶液 (1.00mg/mL)” 称 取 1.0000g 金属 TI， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
20mL HN0O, 溶液 ， 在 水 浴 上 加 热 溶解 ， 冷 却 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 。 

(39) 钒 标准 溶液 (1.00mg/mL) 将 V,0; 在 110%C 烘 至 恒 量 ， 置 于 干燥 器 中 ， 冷 
至 室温 ， 从 中 称 取 1.7850g 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 25mL NaOH 溶液 (5% ) ， 加 热 溶 
怪 ， 用 H,S0, 溶液 (1 +1) 中 和 至 酸性 并 过 量 20mL， 加 热 蒸发 至 冒 烟 ， 稍 冷 ， 用 水 洲 
曙 盐 类 ， 冷 却 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

或 称 取 2. 2960g 优 级 纯 NH,VO;， 溶 于 水 中 ， 用 H,S0, 溶液 (1+1) 酸化 ， 用 水 稀 
释 至 1000mL， 混 匀 。 

(40) 钨 标准 溶液 (1.00mg/mL) ”将 W0，( 质 量 分 数 大 于 99.9% ) 预先 灼 烧 或 在 

110%C 烘 至 恒 量 ， 从 中 称 取 0. 6305g 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 30mL NaOH 溶液 (10% ) ， 
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加 热 溶解 ， 冷 却 ， 移 入 500mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 即 成 。 

(41) 锌 标准 溶液 (1.00mg/mL) ” 称 取 1.00008g 金属 Zn 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
30mL HCl 溶液 使 其 溶解 ， 溶 解 完 全 后 ， 者 沸 几 分 钟 ， 冷却， 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(42) 钳 标 准 溶液 (1.00mgvmL) 称 取 3.5320g Zr0Cl, . 8H,0 置 于 250mL 烧杯 
中 ， 加 100mL HN0O, 溶液 (1+4) 溶解 ， 微 沸 $min， 冷 却 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 
HNO, 溶液 (1+3) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

以 上 标准 溶液 均 可 作为 储备 液 (母液 ) 保存 ， 需 用 浓度 较 稀 的 溶液 (工作 溶液 ) 
时 ， 可 按 使 用 要 求 用 适当 浴 剂 稀释 配制 。 如 果 储 备 液 介质 不 符合 使 用 要 求 ( 即 稀释 后 
原 介 质 有 影响 ， 如 不 允许 有 CI1- 、NO; 存在 ) ， 可 采用 适当 方法 改变 介质 (如 用 H,S0， 
冒 烟 等 )， 或 采用 其 他 方法 配制 。 


第 五 节 ”缓冲 溶 液 的 配制 及 应 用 









































一 、 缓 冲 溶液 及 其 应 用 

缓冲 溶液 通常 是 由 一 种 弱酸 及 其 弱酸 盐 ， 或 弱 碱 及 其 弱 碱 盐 所 组 成 的 混合 溶液 ， 
它 能 够 稳定 溶液 的 酸度 ,减少 其 他 因素 对 溶液 pH 值 的 影响 。 或 者 说 ， 凡 是 具有 能 够 在 
一 定 范围 内 自动 调节 和 保持 溶液 的 pH 值 儿 乎 不 变 的 作用 的 混合 溶液 都 称 为 缓冲 溶液 。 
在 化 学 分 析 和 其 他 实际 工作 中 都 会 经 常用 到 缓冲 溶液 。 

1. 缓冲 溶液 的 作用 原理 

缓冲 溶液 的 作用 原理 可 以 Na0Ac- HOAc 缓冲 浴 液 为 例 做 一 简单 说 明 。 在 Na0Ac- 

HOAc 一 HH +OAc- K,=1.8x10™ 

如 果 溶 液 中 H? 的 浓度 增 大 了 ，0OAc 便 与 它 起 反应 ， 生 成 HOAc， 消耗 H* ， 从 而 
不 使 H’' 浓度 明显 增加 ; 反之 ， 当 洲 液 中 引入 少量 OH 时 ，OH 与 H 作用 生成 H,0， 
HOAc 便 发 生 离 解 ， 以 补偿 HH' 的 消耗 。 这 样 ， 溶液 的 pH 值 就 不 易 受 外 界 或 反应 产生 
的 于 "或 OH 的 影响 ， 而 保持 酸度 相对 稳定 ， 即 所 谓 的 缓冲 作用 。 当 然 ， 缓冲 作用 是 有 
一 定 限度 的 。 

2. 缓冲 溶液 的 特性 

1) 缓冲 溶液 中 的 酸 ( 碱 ) 及 其 盐 浓 度 越 大 ， 则 缓冲 容量 越 大 。 但 在 实际 工作 中 ， 
在 缓冲 容量 允许 的 情况 下 ， 尽 量 配制 得 稀 一 些 ,， 一 方面 节省 试剂 ， 男 一 方面 可 减少 干 













































































扰 的 引入 。 
2) 加 入 (或 反应 产生 ) 少量 的 酸 碱 时 ， 溶液 的 pH 值 基本 稳定 。 缓 冲 溶液 的 有 效 


范围 为 pH=pK, +1 或 pOH=pK,+1。 

3) 缓冲 溶液 稀释 后 溶液 的 pH 值 基 本 不 变 , 但 也 不 能 过 分 稀释 ， 否 则 会 由 于 酸 
( 碱 ) 的 离 解 及 离子 强度 的 变化 而 使 pH 值 改变 ， 同 时 还 会 影响 缓冲 容量 。 

4) 缓冲 溶液 的 pH 值 取 决 于 pK, (pK,)， 也 与 酸 ( 碱 )、 盐 的 浓度 或 其 比值 有 关 。 
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当 比 值 等 于 1 时， 缓冲 容量 最 大 。 在 所 用 的 弱酸 ( 碱 ) 确定 后 ， 即 pK, (pK,) 已 定 ， 
则 pH 值 只 与 酸 ( 碱 ) 及 盐 的 浓度 有 关 。 所 以 可 以 通过 改变 酸 ( 碱 ) 及 盐 的 浓度 的 方 
法 配制 各 种 不 同 pH 值 的 缓冲 溶液 。 

5) 缓冲 溶液 的 pH 值 受 温度 的 影响 。 

3. 缓冲 溶液 的 应 用 

缓冲 溶液 主要 应 用 于 那些 需 严 格 控制 pH 值 的 反应 及 操作 过 程 中 ， 如 化 学 分 析 中 的 
络 合 滴定 、 吸 光 光 度 法 及 定量 分 离 等 ， 但 必须 注意 到 可 能 引入 的 干扰 影响 。 例 如 ， 用 
EDTA 络 合 滴定 法 测定 铝 时 ， 采 用 六 次 甲 基 四 胺 - 盐酸 缓冲 体系 比 采用 Na0Ac- HOAce 体 
系 好 ， 因 为 OAc 对 铝 有 一 定 的 络 合作 用 〈 副 反应 ) 。 

二 、 缓 冲 溶 液 pH 值 的 计算 

1. 强酸 ( 碱 ) 体系 

pH= -lg H’ |],pOH= -lgl OH | 
2. 弱酸 -弱酸 盐 体 系 



































C 酸 
pH=pK, -lg (1-13) 
站 


直 
8 


3. 弱 碱 - 弱 碱 盐 体 系 
C 碱 
pH=14.0 -pK, +lsg 一 
(起 


例 14 称 取 NaOAc .3HO(M =136.1g/mol) 100g 溶 于 水 中 ， 加 入 13mL HOAc(ec = 
6mol/L) ， 用 水 稀释 至 500mL， 其 pH 值 为 多 少 ? (及 =1.8 x10-) 

解 ” 先 计算 此 缓冲 溶液 Na0Ac - HOAc 中 盐 及 酸 的 浓度 : 

cc 6mol/L x13mL 

HDA) = 0mL 
m 100g 

0 

代入 式 (1-13) 计算 ， 即 得 : 








=0. 156mol/L 





=1.47mol/L 


加 C 酸 -5 1 0. 150 
pH =PpK， = —lgl.8 x10 lg 本 和 

=4.74 +0.97 

=5.71 


三 、 常 用 缓冲 溶液 的 配制 

1. 缓冲 溶液 的 pH 值 范围 

任何 缓冲 溶液 都 有 一 个 有 效 的 缓冲 范围 ， 这 个 范围 大 概 就 在 pK，( 或 pK,) 两 侧 各 
一 个 pH 单位 之 内 ， 超 出 这 个 范围 越 远 ,缓冲 容量 越 小 ， 甚 至 于 不 能 起 到 缓冲 作用 。 表 
1-3 列 出 了 常用 缓冲 溶液 的 pH 值 范围 ， 使 用 时 应 注意 。 

2. 实验 室 常 用 缓冲 溶液 的 配制 

实验 室 浓 用 缓冲 溶液 的 配制 方法 见 表 1-4。 
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表 1-3 常用 缓冲 溶液 的 pH 值 范围 















































































































































































































































缓冲 溶液 的 组 成 pH 值 范 围 缓冲 溶液 的 组 成 pH 值 范 围 
盐酸 -氨基 乙酸 1.0~3.7 磷酸 二 氧 钠 - 磷酸 氢 二 钠 5.9 ~8.0 
一 氯 乙酸 - 氧 氧化 钠 2.0~3.8 盐酸 -三 乙醇 腕 6.7~8.7 
盐酸 - 邻 葵 二 甲酸 氧 钾 2.2~4.0 硼酸 -硼砂 7.0~9.2 
柠檬 酸 - 氧 氧化 钠 2.2~6.5 盐酸 -三 凑 甲 基 毛 基 甲 烷 (Tris) 7.2~9.0 

酸 - 氧 氧 化 钠 2.8~4.6 硼酸 - 氧 氧 化 钠 8.0~10.0 
丁 二 酸 - 硼砂 3.0~5.8 氨基 乙酸 - 氧 氧化 钠 8.2~10.1 
葵 甲 酸 - 葵 甲 酸 钠 3.4~5.1 氧化 馆 - 所 8.3 ~9.2 
乙酸 -乙酸 钠 3.7~5.6 盐酸 -乙醇 胺 8.6~10.4 
邻 茶 二 甲酸 氢 钾 - 氢 氧 化 钠 4.0~6.2 硼砂 - 氨 氧 化 钠 9.2 ~11.0 
盐酸 - 六 次 甲 基 四 胺 4.0~6.2 碳酸 氧 钠 (或 盐酸 ) -碳酸 钠 9.2~11.0 
磷酸 二 氧 钾 - 氧 氧化 钠 5.8 ~8.0 硼砂 -碳酸 钠 9.2~11.0 
磷酸 二 钾 - 硼砂 5.8 ~9.2 磷酸 氢 二 钠 - 氧 氧化 钠 11.0 ~12.0 

表 1-4 实验 室 常 用 缓冲 溶液 的 配制 方法 
pH 值 配制 方法 

<2 在 pH 值 小 于 2 时 ， 适 当 稀 释 强 酸性 溶液 ， 必 要 时 用 lmolL 的 HClI 或 HNO; 调 至 所 需 浓度 

3.0 将 9.45g ClICH COOH 及 6.8g Na0Ac . 3H,0 溶 于 水 ， 以 水 稀释 至 1500mL 

4.0 将 20g Na0Ac . 3H,0 溶 于 水 ， 加 134mL 6mol/L 的 HOAc， 以 水 稀释 至 500mL 

4.5 将 32g Na0Ac . 3H,0 溶 于 水 ， 加 68mL 6molL 的 HOAc， 以 水 稀释 至 500mL 

5.0 将 50g Na0Ac . 3H 0 溶 于 水 ， 加 34mL 6molLL 的 HOAc， 以 水 稀释 至 500mL 

5.4 将 400g( CH ) oN 溶 于 1000mL 水 ， 加 100mL HCl 

5.7 将 100g Na0Ac .3H,0 溶 于 水 ， 加 13mL 6mol/L HOAc， 以 水 稀释 至 500mL 

7.0 将 77g NH4 OAc 溶 于 水 ， 以 水 稀释 至 500mL 

7.5 将 66g NH4Cl 溶 于 水 ， 加 1.4mL 浓 氨 水 ， 以 水 稀释 至 500mL 

8.0 将 50g NH CI 溶 于 水 ， 加 3. SmL 浓 氨 水 ， 以 水 稀释 至 500mL 

8.5 将 40g NHCl 溶 于 水 ， 加 8. 8mL 浓 氨 水 ， 以 水 稀释 至 500mL 

9.0 将 35g NHCI 深 于 水 ， 加 24mL 浓 氨 水 ， 以 水 稀释 至 500mL 

10.0 将 27g NH4Cl 溶 于 水 ， 加 175mL 浓 氨 水 ， 以 水 稀释 至 500mL 

<12 适量 的 1mol/L NaOH 或 KOH 





四 、pH 标准 溶液 

所 谓 pH 标准 溶液 ， 是 指 具 有 准确 pH 值 的 缓冲 溶液 。 它 的 pH 值 受 温度 的 影响 。 

在 进行 分 析 化 验 时 ， 要 确切 知道 溶液 的 pH 值 ， 可 用 pH 计 来 测量 ， 这 时 就 必须 采 
用 标准 溶液 来 校正 仪器 (定位 )。 目 前 , 已 被 国际 上 规定 用 作 测 量 溶液 pH 值 的 标准 组 






































第 一 章 ”实验 室 用 水 的 要 求 及 溶液 的 配制 | 27 


将 





冲 溶液 的 pH 值 见 表 1-5。 
表 1-5 标准 缓冲 溶液 的 pH 值 (0 ~95%C) 





温度 | 0.05moVL KHs | KHC4H,O。 0. 05mol/L 0. 01moV/L 0. 025mol/L KH, 
/AC (C04)，*:2H,0O| (25%C 饱 和 溶液 ) | KHCs HiO04 Na,B,0; + 10H,0 |PO,-0. 025mol/L Na, HPO, 
0 1.666 守 4. 003 9. 464 6. 984 
3 1.668 一 3..999 9. 395 6. 951 
10 1.670 二 3.998 9.332 6. 923 
15 1.672 3:.999 9. 276 6. 900 
20 1.675 = 4.002 9. 225 6. 881 
23 1.679 3..557 4. 008 9. 180 6. 865 
30 1.683 3..552 4.015 9. 139 6. 853 
35 1.688 3. 549 4. 024 9. 102 6. 844 
38 1. 691 3. 548 4. 030 9. 081 6. 840 
40 1. 694 3. 547 4. 035 9. 068 6. 838 
45 1.700 3.547 4.047 9. 038 6. 834 
50 1.707 3. 549 4. 060 9. 011 6. 833 
55 1.715 3. 554 4.075 9. 895 6. 834 
60 1;723 3. 560 4. 091 8. 962 6. 836 
70 1.743 3. 580 4. 126 8.921 6. 845 
80 1.766 3. 609 4. 164 8. 885 6. 859 
90 1.792 3. 650 4. 205 8. 850 6. 877 
95 1. 806 3. 674 4. 227 8. 833 6. 886 























钢铁 及 铁合金 的 分 析 方 法 


第 一 节 ”冶金 产品 化 学 分 析 方 法 的 一 般 规定 


1) 所 用 分 析 天 平 除 特殊 说 明 外 ， 其 感 量 应 达到 0. 1mg。 容 量 器 具 (容量 瓶 、 滴 定 
管 、 移 液 管 、 比 色 管 等 ) 应 优先 选用 国家 标准 A 级 产品 。 

2) 治 金 产 品 化 学 分 析 方 法 标准 中 所 有 操作 除 特 殊 说 明 外 ， 均 在 玻璃 器 亚 中 进行 。 

3) 配制 储存 试剂 溶液 时 应 使 用 硬 质 玻璃 容器 ;对 玻璃 有 腐蚀 性 的 试剂 、 容 易 分 解 
的 试剂 ， 应 指明 使 用 何 种 材料 的 容器 储存 ， 储 存 时 的 注意 事项 及 储存 时 间 ， 如 :“ 高 压 
聚 乙 炳 塑料 和 瓶 ”“ 棕 色 瓶 ”等 。 

4) 测定 所 用 的 试剂 ， 如 无 特殊 说 明 ， 一 般 应 使 用 符合 国家 标准 或 行业 标准 的 分 析 
纯 试 剂 ， 如 能 保证 不 降低 测定 准确 度 ， 其 他 纯度 级 的 试剂 也 可 采用 。 标 准 溶液 一 般 以 
基准 物质 或 有 足够 纯度 、 稳 定性 和 组 成 唯一 的 试剂 制备 ， 或 用 一 些 其 他 方法 标定 。 

5) 冶金 产品 化 学 分 析 方 法 标准 中 所 载 入 的 液体 试剂 ， 除 注 明 外 ， 均 指 该 试剂 的 市 
售 溶液 ， 并 在 该 试剂 名 称 后 注 明 密 度 和 浓度 〈 指 不 能 用 密度 表示 者 ) 。 含 结晶 水 的 固体 
试剂 ， 必 须 在 其 名 称 后 写 出 分 子 式 。 

6) 配制 溶液 与 分 析 过 程 中 所 用 的 水 为 蒸馏水 、 去 离子 水 或 相当 纯度 的 水 。 标 准 中 
所 配制 的 溶液 除 注 明 溶剂 外 ， 均 指 水 溶液 。 

7) 由 液体 试剂 配制 的 非 标准 溶液 的 含量 以 (V+ 记 ) 表示 ， 即 将 体积 为 V 的 特 
定 溶液 加 入 体积 为 太 的 溶剂 中 。 

8) 由 固体 试剂 按 比 例 相 混合 ， 是 指 质量 之 比 。 




























































































































































































9) 由 固体 试剂 配制 的 非 标 准 溶液 的 含量 用 质量 浓度 表示 ， 单 位 为 g[L 或 mg/mL。 
10) 冶金 产品 化 学 分 析 方 法 标准 滴定 溶液 的 浓度 单位 为 mol/L ( 注 明 物质 的 基本 
单元 ) 。 








标准 溶液 的 浓度 单位 应 以 mol/L、g/L 或 其 倍数 表示 。 标 准 系列 溶液 的 换算 系数 、 
标准 溶液 的 浓度 (单位 为 molL) ， 均 应 保留 四 位 有 效 数 字 。 

11) 配制 标准 溶液 或 标准 滴定 溶液 时 ， 需 标定 的 标准 滴定 溶液 应 在 标准 滴定 溶液 
的 名 称 及 配制 方法 的 下 面 注 明 标定 方法 。 若 配制 和 标定 方法 已 制 成 标准 ， 也 可 执行 相 
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应 的 标准 。 

12) 标准 系列 溶液 ， 应 取 标 准 储 存 深 液 逐 级 稀释 配制 而 成 ， 一 般 在 使 用 时 配制 。 

13) 治 金 产 品 化 学 分 析 方 法 标准 中 的 “ 灼 烧 或 烘 干 至 恒 重 ”， 如 无 特殊 说 明 ， 是 指 
灼 烧 或 烘 干 及 冷却 等 操作 重复 进行 至 最 后 两 次 所 称 量 之 差 不 大 于 0. 0003g。 

14) 冶金 产品 化 学 分 析 方 法 标准 中 的 “ 干 过 滤 ”， 是 指 溶液 用 干 滤纸 和 干 漏斗 过 
滤 于 干燥 容器 中 ， 并 弃 去 最 初 部 分 滤液 。 

15) 空白 溶液 应 按 分 析 方 法 要 求 进行 。 

16) 冶金 产品 化 学 分 析 方 法 标准 中 的 温度 表示 使 用 摄氏 温度 (单位 为 C ) 。 一 般 
情况 下 ， 常 温 是 15 ~25%C， 室 温 是 5 ~35% 。 除 另 有 规定 外 ,， 冷 处 是 指 温度 为 1 ~ 15%C 
的 地 方 ， 温 水 是 指 40 ~ 60% 的 水 ， 热 水 或 热 溶液 的 温度 为 70 ~ 80% ,冷水 的 温度 在 
15%C 以 下 。 













































































第 二 节 ”钢铁 的 化 学 分 析 方 法 


一 、 碳 的 测定 

碳 在 钢铁 中 主要 以 两 种 形式 存在 : 一 种 是 化 合 碳 ， 即 碳 以 化 合 形态 存在 ， 主 要 以 
铁 的 碳化 物 和 合金 元 素 的 碳化 物 形态 存在 ， 如 FesC、MnC、WC、W,C、VC、MoC、 
TiC 等 ; 另 一 种 是 游离 碳 ， 如 铁 碳 固溶体 中 的 碳 、 无 定形 碳 、 石 墨 碳 、 退 火 碳 ， 统 称 为 
游离 碳 。 钢 中 的 碳 一 般 以 化 合 碳 为 主 ， 游 离 碳 只 存在 于 铁 及 经 退火 处 理 的 高 碳 钢 中 。 
化 合 碳 和 游离 碳 量 的 总 和 称 为 总 碳 量 。 在 分 析 含 有 较 多 游离 碳 的 铸铁 等 试 样 时 ， 应 特 
别 注意 样品 的 代表 性 和 均匀 性 。 

游离 碳 一 般 不 与 酸 起 作用 ， 而 化 合 碳 能 溶解 于 酸 。 这 正 是 将 两 者 分 离 与 测定 的 依 
据 。 在 成 分 分 析 中 通常 只 测 两 者 的 总 量 。 

有 些 合金 元 素 的 碳化 物 比较 难 溶 于 酸 中 ， 为 使 其 完全 分 解 ， 需 采取 适当 的 措施 : 

1) 在 加 热情 况 下 ， 用 盐酸 或 硫酸 处 理 ， 待 金属 完全 溶解 后 ， 小 心 加 入 氧化 剂 (如 
硝酸 、 过 硫酸 铵 、 高 鳃 酸 钙 、 过 氧化 氧 等 )， 使 碳化 物 分 解 完 全 。 

2) 试 样 先 用 硫酸 、 硫 磷酸 、 王 水 等 溶解 ， 然 后 加 热 ， 当 冒 硫酸 白 烟 时 ， 小 心 滴 加 
浓 硝 酸 氧化 分 解 碳 化 物 。 

3) 试 样 用 盐酸 、 硝 酸 、 盐 硝酸 或 盐酸 - 过 氧化 氧 处 理 后 ， 加 入 高 氯 酸 冒 烟 ， 以 分 
解 稳 定 的 碳化 物 。 

总 碳 量 的 测定 方法 有 很 多 ,但 都 是 将 试 样 置 于 高 温 炉 〈 如 管 式 炉 、 高 频 炉 或 电弧 
炉 等 ) 中 通 氧 燃烧 ， 使 之 转化 为 二 氧化 碳 后 再 用 适当 的 方法 测定 ， 如 气体 容量 法 、 吸 
收 重量 法 、 电 导 法 、 库 仑 法 、 非 水 滴定 法 、 气 相 色 谱 法 、 微 压 法 、 红 外 吸收 法 等 ， 目 
前 应 用 最 多 的 是 红外 吸收 法 、 气 体 容量 法 。 

1. 燃烧 气体 容量 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 与 助 熔剂 在 高 温 (1200 ~ 1350%C ) 的 管 式 炉 内 通 氧 燃烧 ， 碳 
被 完全 氧化 成 二 氧化 碳 。 混 合 气 体 用 除 硫 剂 〈 粒 状 的 活性 二 氧化 锰 或 钒 酸 银 ) 除去 二 
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氧化 硫 后 进入 有 酸性 或 中 性 封闭 液 的 量 气管 ， 时 溶液 吸收 二 氧化 碳 ， 再 
测量 剩余 气体 的 体积 。 吸 收 前 后 气体 体积 之 差 即 为 二 氧化 碳 的 体积 ， 经 温度 、 压 力 校 




















量 气管 ， 然 后 用 氢 氧 化 











三 


正 ， 计 算出 实际 的 碳 含量 。 
(2) 试剂 和 仪器 
1) 助 熔 剂 : 锡 粒 、 铜 、 氧 化 铜 、 五 氧化 二 钒 、 纯 铁 等 。 各 助 熔剂 中 碳 的 质量 分 数 
前 做 空白 试验 ， 并 在 最 后 的 结果 中 将 空白 试验 结果 扣除 。 


一 般 均 小 于 0. 005% ， 在 使 月 
2) 氧气 : 普通 氧 '， 纯 度 不 低 于 99.5% (体积 分 数 ) 。 


3) 除 硫 剂 : 粒状 的 活性 二 氧化 锰 〈 钒 酸 银 ) 。 
4) 封闭 液 
A 液 : 硫酸 封闭 液 ， 即 1000mL 水 中 加 1mL 硫酸 (密度 为 1.84g/mL) ， 滴 加 数 滴 甲 
































基 橙 溶液 (1g/L) 至 呈 稳 定 的 浅 红色 。 
B 液 : 氧化 钠 封 闭 液 ， 即 将 26g 氧化 钠 深 于 74mL 水 中 ， 滴 加 数 滴 甲 基 橙 涂 液 


人 各 






































(1g/L) ， 滴 加 硫酸 溶液 (1 +2) 至 呈 稳 定 的 浅 红 色 。 
5) 高 锰 酸 钾 - 所 氧化 钾 深 液 : 将 30g 氢 氧 化 钾 深 于 70mL 高 锰 酸 钾 他 和 洲 液 中 。 
6) 玻璃 棉 。 

7) 吸收 液 : 氢 氧 化 钾 深 液 (400g/L) 。 

8) 仪器 设备 : 气体 容量 法 定 碳 装置 如 图 2-1 所 示 。 
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图 2-1 气体 容量 法 定 碳 装置 
缓冲 瓶 ”4 一 洗 气 瓶 I 














1 一 氧气 瓶 ，2 一 分 压 表 ( 带 流量 计 和 缓冲 阀 ) 3 5 一 洗 气 瓶 卫 ”6 一 干燥 塔 
7 一 供 氧 活塞 ”8 一 玻璃 磨 口 塞 ”9 一 管 式 炉 ”10 一 温度 控制 器 〈 或 调 压 器 ) 11 一 球形 干燥 管 
b， 水 准 瓶 ce， 吸收 器 4， 小 活塞 e， 三 通 活塞 全 


12 一 除 硫 管 ”13 一 容量 定 碳 仪 (包括 蛇 形 管 a， 量 气管 
14 一 瓷 管 “15 一 瓷 舟 























(3) 分 析 步 又 ” 装 上 合适 的 瓷 管 ， 接 通电 源 ， 升 温 。 一 般 来 说 ， 碳 素 钢 、 铁 以 及 
低 合 金 钢 试 样 应 将 温度 控制 在 1200 ~ 1250% ， 而 高 合金 钢 、 高 温 合 金 和 铁合金 至 少 应 





























节 并 保持 仪器 装置 处 于 正常 的 工作 状态 。 在 更 换 水 准 瓶 内 的 封闭 液 、 玻 璃 棉 、 除 硫 交 








控制 在 1350%C 。 
操作 前 应 先 通 氧气 进行 气 密 性 检查 ， 以 检查 整个 装置 的 管 路 和 活塞 是 否 漏 气 。 调 
剂 
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和 高 鳃 酸 钙 - 氧 氧化 钾 溶 液 后 ， 均 应 先 燃烧 几 次 高 碳 试 样 ， 使 整个 管 路 中 的 二 氧化 碳 达 
到 吸附 饱和 后 才能 开始 工作 。 

空白 试验 : 开始 分 析 前 一 般 先 燃烧 几 个 废 样 ， 使 吸收 瓶 、 水 准 瓶 内 的 封闭 液 与 待 
测 气 体 的 温度 基本 一 致 。 取 空 瓷 舟 ， 加 入 与 试 样 测量 时 等 量 的 助 熔 剂 ， 按 试 样 操作 过 
程 进行 操作 ， 直 至 得 到 稳定 的 空白 试验 值 。 

试 样 测量 : 视 碳 含量 高 低 按 表 2-1 称 取 一 定量 的 试 样 置 于 瓷 舟 中 ， 再 取 适 量 的 助 
熔剂 尽 可 能 地 履 盖 整个 试 样 。 铁 、 碳 素 钢 、 低 合金 钢 用 0.25 ~ 0.5g 锡 粒 、 铜 或 氧化 
铜 ;高 合金 钢 、 高 温 合金 和 铁合金 用 0.25 ~0. 5g 锡 粒 + 铁 粉 (1+1)、 氧 化 铜 + 铁 粉 
(1 +1) 或 五 氧化 二 钒 + 铁 粉 (1 +1)。 

表 2-1 试 样 量 





















































碳 含量 (质量 分 数 ,% ) 试 样 量 
0.10 ~0.50 2. 00g +0.01g， 精 确 至 5mg 
0.50 ~1.00 1. 00g +0.01g， 精 确 至 1mg 
1.00 ~2.00 0. 50g +0.01g， 精 确 至 0. 1mg 





打开 橡胶 塞 ， 先 将 装 好 试 样 和 助 熔剂 的 网 舟 放 入 瓷 管内 ， 然 后 用 长 钩 将 其 推 至 瓷 
管 的 高 温 区 的 中 部 ， 立 即 塞 紧 塞 子 ， 预 热 45s ~ lmin ， 按 照 定 碳 仪 的 操作 规程 操作 ， 记 
录 读 数 ( 二氧化碳 体积 或 含量 ) ， 并 从 读数 中 扣除 空白 试验 值 。 

用 长 钩 将 瓷 舟 拉 出 ， 检 查 试 样 是 否 燃烧 完全 ， 若 熔 渣 不 平 或 熔 洒 断面 有 气孔 ， 则 
表明 试 样 燃烧 不 完全 ， 需 重新 测定 。 

(4) 结果 计算 。” 当 标尺 的 读数 为 体积 (mL) 时 ， 按 式 (2-1) 计算 碳 的 质量 分 数 。 


ty = x100% (2-1) 
温度 为 16% ， 气 压 为 101. 3kPa 时 ， 封 财 液 液 面 上 每 毫升 二 氧化 碳 中 碳 的 
质量 (g) 。 用 硫酸 封闭 液 封闭 时 ，4 值 为 0.0005000g， 用 氧化 钠 封闭 液 封 
闭 时 ，4 值 为 0. 0005022g; 

一 一 吸收 前 与 吸收 后 气体 的 体积 差 ， 即 二 氧化 碳 的 体积 ( mL); 

/一 一 温度 、 气 压 校 正 系数 , 采用 不 同 的 封闭 液 时 其 值 不 同 , 详 见 GB/T 

223. 69—2008; 

mm 一 一 试 样 的 称 样 量 (g)。 

当 标尺 的 刻度 是 碳 的 质量 分 数 (如 有 的 定 碳 仪 把 25mL 体积 刻 成 碳 的 质量 分 数 为 
1.250% ， 有 的 把 30mL 体积 刻 成 碳 的 质量 分 数 为 1. 500% ) 时 ， 按 式 (2-2) 计算 碳 的 
质量 分 数 。 


























式 中 4 






































w(C) =4Y20 100 (2-2) 


式 中 A、f、 mm 一 一 所 代表 的 意义 与 标尺 刻度 是 体积 时 的 相同 ，; 
标尺 读数 ( 碳 含量 ) 换算 成 二 氧化 碳 气 体 体积 (mL) 的 系数 ( 即 
25/1.250 或 30/1. 500)。 
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2. 高 频 感 应 炉 燃烧 红外 吸收 法 

(1) 方法 提要 试 样 在 高 频 感应 炉 中 通 氧 气 燃烧 ， 试 样 中 的 碳 转 化 成 C0,， 硫 转 
化 成 SO, 。 随 着 氧气 流 经 红外 吸收 池 ， 分 别 测量 C0, 和 SO, 对 特定 波长 红外 线 的 吸收 
值 ， 其 吸收 值 与 流 经 的 CO, 和 SO, 的 量 遵循 朗 伯 - 比尔 定律 ， 通 过 标准 物质 校正 ， 计 算 
碳 和 硫 的 质量 分 数 。 

(2) 试剂 

1) 丙酮 ， 蒸 王后 残渣 的 质量 分 数 应 小 于 0. 0005% 。 

2) 环 己 烷 ， 蔡 干 后 残渣 的 质量 分 数 应 小 于 0. 0005% 。 

3) 惰性 磁 珠 ， 用 氧 氧 化 钠 饱和 的 烧结 条 土 ， 粒 度 为 0.7 ~1.2mm， 用 于 吸收 C0,。 

4) 纯 铁 催化 剂 ， 粒 度 为 0.4 ~0.8mm， 碳 和 硫 的 质量 分 数 分 别 小 于 0.001% 。 

5) 高 毛 酸 镁 ， 试 剂 级 ， 粒 度 为 0.7 ~1.2mm， 用 于 吸收 水 气 。 

6) 氧气 ， 高 纯 (质量 分 数 大 于 99.5% ) ， 用 一 个 管 装 上 氧化 催化 剂 〈 氧 化 铜 或 
铂 ) ， 并 加 热 至 600% ， 后 面 接 CO; 和 水 的 吸收 剂 来 驱除 氧气 中 的 有 机 污染 物 。 

7) 铂 和 铂 硅胶 ， 加 热 到 350Y 使 CO 转化 成 C0,。 

8) 助燃 剂 ， 铜 、 钨 锡 或 钨 用 于 测 碳 ， 钨 用 于 测 硫 ， 粒 度 为 0.4 ~ 0.8mm， 碳 和 硫 
的 质量 分 数 分 别 小 于 0. 001% 和 0. 0005% 。 

9) 纤维 棉 ， 用 于 吸收 SO, 。 

10) 钢铁 有 证 标准 物质 (CRMs) ， 所 有 用 于 校准 和 验证 的 标准 物质 必须 由 国 
际 公认 的 组 织 认 证 ， 并 且 通 过 一 个 或 多 个 国家 或 国际 实验 室 间 的 测试 项 目 充 分 验 
证 过 。 

11) 钢铁 标准 物质 (RMs) ， 用 于 本 方法 统计 过 程控 制 的 标准 物质 ， 不 必 是 有 证 
的 ， 但 必须 由 认证 机 构 或 使 用 该 物质 的 实验 室 提供 足够 的 均匀 性 数据 ， 以 确保 给 出 控 
制 数据 的 有 效 性 。 

(3) 仪器 装置 

1) 高 频 感 应 炉 加 热 红 外 碳 硫 吸收 仪 : 由 气 源 ， 高 频 感应 炉 ， 控 制 、 检 测 及 数据 处 
里 系统 组 成 。 红 外 吸收 光谱 法 测定 矶 、 硫 含量 的 流程 图 如 图 2-2 所 示 。 

2) 电子 天 平 : 感 量 为 0. 1mg 或 1mg， 电 子 天 平 连接 于 红外 碳 硫 吸 收 仪 ， 其 稍 
可 自动 (或 必要 时 手动 ) 输入 仪器 的 检测 和 数据 处 理 系统 。 

3) 次 册 吉 : 按照 所 用 仪器 厂商 的 规定 ， 能 够 在 高 频 感 应 炉 中 燃烧 ， 不 产生 含 碳 和 
硫 的 化 学 物质 ， 使 空白 值 控制 在 特定 范围 内 。 碳 和 硫 的 污染 物 通常 可 通过 在 空气 中 将 
埋 塌 置 于 电炉 中 燃烧 除去 ，1000% 燃烧 时 间 不 少 于 40min，1350% 燃烧 时 间 不 少 于 
15$min， 然 后 将 霸 塌 取出 ， 置 于 干净 的 耐 热 盘 中 , 冷却 2 ~3min， 最 后 将 圭 塌 储存 于 干 
燥 器 中 。 

(4) 仪器 调试 ”按照 厂家 说 明 书 组 装 仪器 ， 并 准备 操作 。 检 查 燃 烧 单 元 和 测量 单 
元 的 气 密 性 。 在 校准 仪器 和 测量 空白 前 ， 用 能 测量 出 碳 和 硫 含量 的 样品 及 助 熔剂 按 规 
定 至 少 测定 5 次 。 

(5) 试 样 的 制备 ” 试 样 粒 度 应 大 小 一 致 ， 不 能 小 于 0.4mm， 试 样 不 应 有 油 
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图 2-2 红外 吸收 光谱 法 测定 碳 、 硫 含量 的 流程 图 
1 一 氧气 瓶 ”2 一 总 压 阅 和 分 压 阁 ”3 一 氢 氧 化 钠 饱和 黏土 “4 一 高 氯 酸 镁 5 一 调节 器 ”6 一 气体 流量 计 
7 一 CO 和 C0, 转化 器 ”8 一 S0; 捕 集 器 ”9 一 划 池 / 读 出 装置 “10 一 感应 炉 “ 11 一 燃烧 区 ”12 一 灰尘 捕 
































他 污染 物 ， 尤 其 是 使 试 样 增 碳 和 增 硫 的 污染 物 。 分 析 和 校准 的 试 样 粒度 应 一 致 ， 并 符 
合 厂家 要 求 。 

沾 污 或 碳 质量 分 数 小 于 0.02% 的 试 样 应 使 用 丙酮 、 人 的 溶剂 清洗 ， 
并 于 70 ~ 100% 干燥 ， 称 量 ， 精 确 至 lmg。 根 据 高 频 感应 炉 的 容量 和 待 测 物 的 含量 称 取 
适当 的 试 样 量 。 

(6) 校准 

1) 建立 校准 范围 ， 选 择 有 证 标准 物质 (CRMs) 。 使 用 本 方法 确立 实验 室 中 要 分 析 
碳 、 硫 的 总 含量 范围 ， 并 将 其 分 为 表 2-2 所 列 的 几 个 部 分 ， 并 用 有 证 标准 物质 进行 仪 
器 校准 。 
























































表 2-2 碳 的 校准 范围 











仪器 范围 设 定 碳 校准 范围 (质量 分 数 ,% ) 硫 校准 范围 (质量 分 数 ,% ) 
I 0. 005 ~0. 120 0. 0005 ~ 0. 0500 
I 0.10 ~1.25 0.030 ~0.33 
亚 1.0~4.3 
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如 果 分 析 上 不 需要 ， 实 验 室 不 必 将 上 述 碳 的 校准 范围 都 校准 ， 最 后 为 满足 分 析 任 
务 的 要 求 ， 可 适当 偏离 这 些 范 围 。 灵 活 匹 配 校准 范围 可 同时 测定 碳 和 硫 的 含量 。 选 择 
一 套 有 证 参考 物质 来 校准 和 验证 。 每 个 校准 范围 至 少 应 包括 最 高 点 、 最 低 点 和 两 个 四 
分 位 点 。 另 外 ， 选 一 个 碳 、 硫 含量 很 低 的 有 证 标准 物质 来 测 空白 值 。 

2) 测定 空白 值 。 对 每 一 仪器 范围 称 取 选 定 质量 的 助 熔剂 (精确 至 Smg) ， 置 于 寺 
塌 中 ， 加 入 称 取 的 钢铁 有 证 标准 物质 以 测量 碳 、 硫 空白 值 。 将 钢铁 有 证 标准 物质 的 质 
量 值 输入 仪器 质量 补偿 器 ， 开 始 分 析 。 重 复 测定 3 次 以 上 ， 取 和 平均 值 ， 再 减 去 钢铁 有 
证 标准 物质 的 碳 或 硫 含 量 ， 即 是 空白 值 。 如 果 空 白 值 大 于 0.002% ,标准 偏差 大 于 
0. 0005% ， 则 应 找 出 其 原因 并 做 相应 处 置 ， 然 后 重新 测定 ， 符 合 要 求 后 根据 厂家 说 明 
书 输入 平均 空白 值 。 若 有 必要 ， 则 可 以 调节 助 熔剂 用 量 。 如 果 仪 器 不 能 自动 校准 空白 
值 ， 则 在 计算 前 ， 应 从 总 结果 中 减 去 空白 值 。 

3) 建立 校准 曲线 。 按 照 上 述 给 出 的 浓度 范围 ， 选 择 有 证 标准 物质 ， 按 厂家 说 明 书 
输入 测定 的 空白 值 ， 如 果 仪 器 没 提供 多 重 曲 线 拟 合 程 序 ， 则 按 厂家 说 明 书 进行 校准 ， 
并 立即 按 未 知 样品 分 析 所 有 的 校准 试 样 。 按 厂家 的 要 求 评定 分 析 结 果 。 进 行 下 一 步 试 
验 前 ， 修 正 无 关联 的 因素 。 

(7) 样品 分 析 ”将 盛 有 试 样 和 助 熔 剂 的 陶瓷 南 吉 置 于 南 塌 支架 上 ， 按 仪器 操作 说 
明 操 作 ， 分 析 结 束 后 读 取 碳 、 硫 的 分 析 结 果 。 在 试 样 分 析 过 程 中 和 分 析 结 束 后 应 再 对 
校准 用 的 标准 物质 进行 分 析 ， 如 果 标 准 物质 的 测量 结果 都 在 控制 的 允许 差 范 围 内 ， 则 
试 样 分 析 结 果 有 效 。 

分 析 完 成 后 ， 对 人 燃烧 管 进 行 手动 或 自动 清扫 ， 准 备 下 一 次 分 析 。 

3. 游离 碳 测定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 稀 硝 酸 、 氧 氟 酸 或 氟化氢 贸 分 解 ， 以 破坏 化 合 碳 ， 从 而 使 
游离 碳 析 出 ， 然 后 用 石棉 过 滤 分 离 ， 将 游离 碳 和 石棉 一 起 移 和 人 瓷 舟 中 ， 干 燥 、 燃 烧 ， 
将 碳 完全 氧化 成 二 氧化 碳 ， 根 据 游 离 碳 含 量 ， 选 择 适 当 的 测定 方法 〈 多 用 气体 容量 法 ) 
测定 。 

本 方法 适用 于 生铁 、 铸 铁 及 不 含 钨 的 钢 中 游离 碳 的 测定 ， 测 量 范 围 为 0.03% ~ 
5. 0% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硝酸 银 溶液 (1% ) : 称 取 1g 硝酸 银 深 于 100mLHNO; 溶液 (1+100) 中 。 

2) 酸 洗 石棉 : 将 其 预先 在 1000% 的 氧气 流 中 燃烧 后 备用 。 

(3) 分 析 步 又 。 称 取 试 样 (随同 试 样 做 试剂 空白 ) 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 硝酸 溶 
液 (1+1) (其 用 量 见 表 2-3) ， 立 即 盖 上 表面 四 ， 待 剧烈 反应 停止 后 加 热 1 ~2min， 在 
溶解 将 近 完 毕 时 ， 用 水 冲洗 并 移 去 表面 下 ,加 1 ~2mL 氧气 酸 或 0.3g 氟化氢 包 ， 使 试 
样 溶解 完全 ， 再 继续 加 热 溶解 ， 并 煮沸 Smin， 加 100mL 热 水 ， 再 者 沸 10min。 

趁 热 用 已 铺 好 酸 洗 石棉 的 古 氏 卉 翅 ， 用 倾注 法 ， 减 压 过 滤 。 用 热 水 洗 5 次 或 6 次 ， 
并 将 所 有 的 游离 碳 全 部 移 至 石棉 滤 层 上 ， 停 止 抽 气 。 加 10mL 氧 氧化 钠 溶液 (5% ) ， 
保持 4 ~5min 后 再 抽 滤 ， 用 盐酸 溶液 (5+95) 洗 5 次 或 6 次 ， 然 后 用 热 水 洗 涤 游 离 碳 
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及 石棉 滤 层 ， 直 至 无 氧 离子 为 止 (可 收集 2mLl 滤液 于 试管 中 ， 加 1 滴 硝 酸 银 溶液 进行 
仿 查 ) 。 














表 2-3 游离 碳 测 定 法 称 样 量 及 硝酸 加 入 量 





含量 (质量 分 数 ,% ) 称 样 量 /g 加 硝酸 溶液 (1 +1) 的 量 /mL 
0. 03 ~0.05 7. 000 80 
>0.05 ~0.2 4. 000 60 
>0.2~0.5 2. 000 40 
>0.5~1.0 1. 000 30 
>1.0~3.0 0. 3000 20 
>3.0~5.0 0. 2000 20 














取 下 霸 塌 ， 将 石棉 层 及 游离 碳 全 部 移 至 咨 舟 内 (附着 于 霸 塌 壁 上 的 游离 碳 ， 可 用 
一 小 块 石棉 以 玻璃 棒 或 钥 子 将 其 擦 出 ) ， 将 瓷 舟 置 于 120 ~ 140% 烘箱 中 干燥 30 ~ 
45min， 取 出 ， 根 据 游离 碳 含 量 ， 选 择 适 当 的 方法 进行 测定 〈 燃 烧 温 度 控 制 在 1000% ) ， 
减 去 空白 值 ， 计 算 游 离 碳 的 含量 。 

(4) 附注 

1) 对 于 片 状 或 块 状 试 样 ， 其 硝酸 溶液 (1 +1) 用 量 可 按 表 2-3 再 补 加 50% 的 量 。 
例如 ， 称 取 2g 试 样 ， 加 40mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 如 果 是 块 状 试 样 ， 则 应 增加 至 60mL。 

2) 对 于 粒度 较 大 的 试 样 ， 如 厚 片 状 、 块 状 试 样 ， 在 溶解 时 应 用 平头 玻璃 棒 碾 碎 ; 
对 于 难 溶 试 样 ， 在 溶解 过 程 中 应 不 断 加 水 以 保持 溶液 体积 不 变 。 

3) 石棉 应 铺 平 并 应 适量 。 若 石棉 过 多 ， 则 过 滤 速 度 变 慢 ， 且 瓷 舟 也 装 不 下 ; 若 石 
棉 过 少 ， 则 容易 跑 滤 。 

4) 称 取 生铁 及 铸铁 等 试 样 时 ， 应 按 下 述 方法 进行 : 将 钻 取 的 试 样 100g， 经 60 目 
筛 及 100 目 筛 筛 分 (得 分 时 必须 盖 紧 ， 避 免 石 墨 损失 ) ， 分 为 组、 中 、 细 三 部 分 ， 然 后 
按 三 部 分 所 占 的 质量 比 ， 称 取 相 应 试 样 量 。 

5) 总 碳 量 与 游离 碳 量 之 差 ， 即 为 化 合 碳 量 。 

二 、 硫 的 测定 

硫 在 钢 中 主要 以 硫化 物 (FeS 和 MnS) 的 形式 存在 。 一 般 认 为 ， 硫 是 钢 中 有 害 元 
素 之 一 ， 在 钢 中 偏 析 严重 ， 恶 化 钢 的 质量 。 当 硫 以 熔点 较 低 的 FeS 形式 存在 时 ， 将 导 
致 钢 的 热 脆 现象 ， 降 低 钢 的 力学 性 能 。 为 了 防止 因 硫 导致 钢 的 热 脆 现 象 ， 钢 中 应 有 足 
够 的 锰 ， 使 其 形成 熔点 较 高 的 MnS。 此 外 ， 硫 含量 偏 高 时 ， 对 钢 的 耐 蚀 性 及 焊接 性 也 
有 不 利 影响 。 然 而 ， 在 某 些 钢 (如 易 切 削 钢 、 磁 钢 ) 中 加 入 适量 的 硫 (有 的 质量 分 数 
高 达 0.35% ) ， 却 能 起 到 改善 切削 性 加 工 性 能 及 磁性 等 作用 。 

由 于 硫 在 钢 中 易于 偏 析 ， 因 此 取样 时 必须 注意 样品 的 代表 性 。 钢 中 的 硫化 物 一 般 
易 溶 于 酸 中 ， 在 非 氧化 性 酸 中 能 生成 硫化 氧 选 出 ; 在 氧化 性 酸 中 能 转化 成 硫酸 盐 ， 硫 
化 物 在 高 温 (1250 ~1350%C) 下 通 氧 燃烧 ， 可 转化 为 S0, 气体， 能 吸收 特定 波长 的 红 
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外 线 。 

测定 硫 的 方法 很 多 ， 如 : 经 典 的 硫酸 钢 重 量 法 目前 只 用 于 高 硫 及 高 精度 硫 的 测定 
(如 标准 物质 定 值 分 析 ) ; 燃烧 一 滴定 法 (如 础 量 法 及 中 和 法 ) 具有 简单 、 快 速 、 适 用 
面 广 、 准 确 度 良好 的 特点 ， 因 此 是 目前 常用 的 方法 ， 也 是 国内 外 的 标准 分 析 方 法 ; 高 
频 感 应 炉 燃烧 红外 吸收 法 具有 测量 精度 高 、 分 析 速 度 快 等 特点 ， 是 目前 广泛 应 用 的 方 
法 。 此 外 ， 还 原 蒸 馏 次 甲 基 蓝 光度 法 、 四 硼酸 钠 反 滴 定 法 ， 也 是 比较 常用 的 分 析 方 法 。 

1. 管 式 炉 内 燃烧 后 碘 酸 钾 滴 定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 与 一 定量 的 助 熔剂 在 1250 ~ 1350%C 的 高 温 管 式 炉 中 通 氧 气 燃 
烧 ， 硫 被 氧化 成 二 氧化 硫 气 体 ， 用 酸性 淀粉 溶液 吸收 并 以 碘 酸 钾 标 准 洲 液 进 行 滴定 ， 
根据 碘 酸 钾 的 耗 用 量 来 计算 硫 的 含量 。 

(2) 试剂 

1) 氧气 : 普通 氧 ， 纯 度 不 低 于 99. 5% (质量 分 数 )。 寿 所 用 氧气 中 含有 有 机 杂质 ， 
则 必须 在 氧气 净化 装置 之 前 增加 一 个 加 热 温 度 至 450%C 以 上 的 氧化 催化 剂 [氧化 铜 
( 卫 ) 或 铂 ] 管 予以 处 理 。 

2) 无 水 氯 化 钙 ( 固体) 。 

3) 碘化钾 (固体 ) 。 

4) 碱 石 棍 。 

5) 硫酸 (1. 84g/mL)。 

6) 盐酸 (1. 19g/mL)。 

7) 玻璃 棉 。 

8) 助 熔 剂 : 铁 粉 、 五 氧化 二 钒 等 。 

9) 淀粉 吸收 液 : 称 取 10g 可 溶性 淀粉 (山芋 粉 ) ， 用 少量 水 调 成 糊 状 ， 加 入 
500mL 潮水， 搅拌 加 热 者 沸 后 取 下 ， 稍 冷 后 ， 加 500mL 水 和 2 滴 盐 酸 (p =1. 19g/mL)， 
搅拌 均匀 后 静 置 澄清 。 使 用 时 取 2SmL 上 层 澄清 液 ， 加 1$mL 盐酸 (p =1.19g[mL) ， 用 
水 稀释 到 1L。 


10) 矶 酸 钾 标 准 深 液 c[ 二 kio,j=0.olmol] 称 取 0.3560g (准确 至 0. lmg) 碘 


酸 钾 (基准 试剂 ) 溶解 于 水 中 ， 加 lmL 氧 氧 化 钾 溶液 (100g/L) ， 移 人 1000mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


11) 陈 酸 钾 标 准 溶液 | "| Kio, =0.001moL]: 移 取 100mL 碘 酸 钾 标 准 洲 液 


























































































































































































































[5 KIO,]=0.01malL] 轩 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 加 18g 碘化钾 固体 ， 并 摇 匀 溶解 ， 稀 


释 至 刻度 。 此 标准 溶液 适合 于 常规 硫 含量 的 滴定 。 


四 Ee 1 
12) 确 酸 印 标 准 溶液 [二 
























































KI0, ] =0. 00025mol/L | : 移 取 25. 00mL 碘 酸 钾 标 准 溶液 





























[<( 二 KI0, ]=0.01moL] 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 加 lg 碘化钾 固体 ， 并 播 匀 溶解 ， 稀 
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释 至 刻度 。 此 标准 溶液 适合 于 微量 硫 的 滴定 。 
采用 此 方法 测定 硫 的 含量 ， 影 响 结 果 的 因素 较 多 ， 一 般 在 使 用 碘 酸 钾 标 准 溶液 前 
都 必须 进行 该 标准 溶液 对 硫 的 滴定 度 的 标定 。 方 法 如 下 : 称 取 三 份 与 所 测试 样 钢 种 基 
本 相似 (最 好 含量 也 基本 相近 ) 的 标准 样品 ， 在 进行 几 个 废 样 的 燃烧 后 ， 按 操作 规程 
操作 ， 三 份 标准 样品 所 消耗 的 碘 酸 钾 标 准 深 液 毫 升 数 的 极 差 值 不 超过 0. 20mL， 即 可 取 
其 平均 值 。 按 式 (2-3) 计算 碘 酸 钙 标 准 溶液 对 硫 的 滴定 度 。 
w(Sta)m 
(V-V) x100 
式 中 7 一 一 碘 酸 钾 标 准 溶液 对 硫 的 滴定 度 (g/mL); 
w (Sj) 一 标准 样品 中 硫 的 质量 分 数 ; 


































































































了 = (2-3 ) 
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/一 一 滴定 标准 样品 时 消耗 碳酸 钊 标准 溶液 的 平均 体积 (mL) ; 
WW 一 一 滴定 空白 试 样 时 消耗 碳酸 钾 标 准 溶液 的 平均 体积 (mL) ; 


m 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 
(3) 仪器 装置 ” 管 式 炉 燃 烧 法 测定 硫 量 的 装置 如 图 2-3 所 示 。 











图 2-3 管 式 炉 燃烧 法 测定 硫 量 的 装置 


1 一 氧气 瓶 ”2 一 分 压 表 ( 带 流 量 计 和 缓冲 阀 ) 3 一 缓冲 瓶 ，4 一 洗 气 瓶 ，5 一 干燥 塔 
6 一 管 式 炉 7 一 温度 控制 器 (或 调 压 器 ) ”8 一 资 管 9 一 带 瓷 盖 的 次 舟 ”10 一 球形 干燥 管 
11 一 吸收 杯 ”12 一 滴定 管 〈(25mL) ”13 一 荧光 灯 (8W) 



































1) 缓冲 瓶 ( 见 图 2-3 中 3)。 

2) 洗 气 瓶 〈 见 图 2-3 中 4) : 内 盛 硫酸 (1. 84g/mL) ， 装 入 量 约 占 瓶 高 度 的 1/3。 

3) 干燥 塔 ( 见 图 2-3 中 5): 上 层 装 无 水 氯 化 钙 ， 中 间隔 以 玻璃 棉 ， 底 部 及 顶端 
也 铺 玻璃 棉 。 

4) 管 式 炉 ( 见 图 2-3 中 6) : 附 热电 偶 与 温度 自动 控 币 

5) 球形 干燥 管 ( 见 图 2-3 中 10) : 内 装 干燥 的 玻璃 棉 。 

6) 瓷 管 ( 见 图 2-3 中 8): 长 约 600mm， 内 径 为 23mm (也 可 采用 相近 规格 的 次 
管 ) ， 用 带 玻璃 管 的 硅 橡 胶 塞 连接 瓷 管 和 内 装 脱 脂 棉 的 球形 干燥 管 ， 再 用 医用 橡胶 管 将 
干燥 管 与 吸收 杯 连接 起 来 。 使 用 时 先 检查 是 否 漏 气 并 灼 烧 。 
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髓 。 
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7) 盗 舟 ;长度 为 88mm 或 97mm， 使 用 前 必须 在 1200% 的 管 式 炉 中 通 氧 灼 烧 2 ~ 
4min， 也 可 以 于 1100%C 以 上 的 高 温 炉 中 灼 烧 1h 以 上 。 冷 却 后 储 于 盛 有 碱 石灰 及 无 水 氧 














化 钙 的 未 涂 油 脂 的 干燥 器 中 备用 。 
8) 滴定 管 : 背 白 蓝 线 A 级 ，2SmL。 











9) 长 多 : 用 低 碳 名 铬 丝 或 耐 热 合金 丝 制 成 ， 用 

















10) 吸收 杯 〈 见 图 2-4) 。 

(4) 操作 步骤 

1) 装 上 合适 的 瓷 管 ， 接 通电 源 ， 升 温 。 一 般 
来 说 ， 碳 素 钢 、 铁 以 及 低 合 金 钢 试 样 应 将 温度 控 
制 在 1250 ~ 1300% ， 而 中 高 合金 钢 、 高 温 合金 和 
精密 合金 升温 至 1300%C 以 上 。 

2) 操作 前 应 先进 行 气 密 性 检查 : 通 氧气 ， 检 
查 整 个 装置 的 管 路 和 活塞 是 否 漏 气 。 调 节 并 保持 
仪器 装置 处 在 正常 的 工作 状态 。 检 测 前 均 应 先 燃 
烧 几 次 高 硫 试 样 ， 使 整个 管 路 中 的 二 氧化 硫 达到 
吸附 饱和 后 才能 开始 工作 。 

3) 空白 试验 : 取 空 瓷 舟 ， 加 入 与 试 样 测量 时 
等 量 的 助 熔剂 ， 按 试 样 操 作 过 程 进行 操作 ， 直 至 
得 到 稳定 的 空白 试验 值 。 

4) 滴定 度 的 测定 : 选取 合适 的 标准 样品 按 操 
作 方 法 进行 测量 ， 若 几 次 试验 耗 用 碘 酸 钾 标 准 溶 
液 的 量 基本 稳定 ， 则 根据 其 耗 用 量 计 算 该 标准 溶 
液 对 硫 的 滴定 度 7。 

5) 试 样 测量 : 视 硫 含量 高 低 称 取 一 定量 的 试 
样 置 于 瓷 舟 中 ， 再 取 适 量 的 助 熔剂 尽 可 能 地 覆盖 




















































































































以 推 、 拉 瓷 舟 。 























图 2-4 硫 吸收 杯 


整个 试 样 〈 助 熔剂 知 为 颗粒 状 ， 则 至 少 保证 资 舟 试 样 的 两 头 有 助 熔剂 ) 。 





6) 称 量 : 按 表 2-4 称 取 试 样 量 。 
表 2-4 试 样 量 














碳 含量 〈 质 量 分 数 ,% ) 试 样 量 
0. 003 ~0. 010 1.00g+ 上 0.01g， 精 确 至 lmg 
>0. 010 ~0.050 0. 50g +0.01g， 精 确 至 1mg 
>0.050 ~0. 100 0. 25g +0.01g， 精 确 至 0. 1mg 
>0. 100 ~0. 200 0. 10g +0.01g， 精 确 至 0. 1mg 





7) 助 熔剂 : 生铁 、 碳 素 钢 、 低 合金 钢 用 0. 10 ~ 0.30g 五 氧化 二 钒 〈 粉 状 ) ;中 高 
合金 钢 、 高 温 合 金 和 铁合金 用 0.40 ~ 1.00g 五 氧化 二 钒 + 铁 粉 (3+1), 或 0.40 ~ 

















1. 00g 二 氧化 锡 + 铁 粉 (3 +4) 。 
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8) 调节 起 始 颜色 ， 向 淀粉 吸收 液 中 加 入 25mL 淀粉 吸收 液 (10g/L)， 通 氧气 ， 用 
\ 酸 印 标 准 洲 液 [| 4 KIO, ] =0. 001mol/L ] 渍 定 至 淀粉 吸收 液 旺 浅 蓝 色 ， 此 色 为 起 始 关 


色 。 在 分 析 过 程 中 ， 视 样品 中 硫 的 实际 含量 适时 地 更 换洗 粉 吸收 液 ， 并 调节 好 起 始 
颜色 。 

9) 打开 橡胶 蹇 ， 先 将 装 好 试 样 和 助 熔剂 的 次 舟 放 入 瓷 管内 ， 再 用 长 多 将 其 推 至 瓷 
管 的 高 温 区 的 中 部 ， 立 即 塞 紧 塞 子 ， 预 热 【 铁 、 碳 素 钢 、 低 合金 钢 预 热 时 间 不 超过 
30s; 中 高 合金 钢 、 高 温 合金 和 铁合金 预 热 时 间 约 为 Imin] ， 通 氧气 燃烧 。 将 燃烧 后 的 
气体 导入 吸收 杯 ， 待 淀粉 吸收 滚 的 蓝 色 开 始 褪色 ， 立 即 用 碘 酸 钾 标 准 溶液 进行 滴定 ， 
滴定 速度 以 使 液 面 保持 蓝 色 为 佳 。 褪 色 速 度 变 慢 时 ， 相 应 降低 滴定 速度 至 吸收 液 颜色 
与 起 始 颜色 一 致 。 以 间 区 通 氧 三 次 颜色 仍 不 改变 为 滴定 终点 。 读 取 此 时 所 消耗 的 碘 酸 
钾 标 准 溶液 的 体积 。 

10) 关闭 氧 源 ， 打 开 橡 胶 塞 ， 用 长 钩 将 瓷 舟 拉 出 ， 检 查 试 样 是 否 燃烧 完全 。 若 熔 
漆 不 平 或 熔 酒 断面 有 气孔 ， 则 表明 试 样 的 燃烧 不 完全 ， 必 须 重 新 测定 。 
(5) 结果 计算 ” 按 式 (2-4) 计算 试 样 中 硫 的 质量 分 数 。 
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T(V-V,) 
w(S) =——— x100% (2-4) 
式 中 w(S) 硫 的 质量 分 数 ; 
7 一 一 碘 酸 钾 标 准 溶 液 对 硫 的 滴定 度 (g/mL); 
一 一 滴定 样品 消耗 而 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 (mL) ; 
VW 一 一 滴定 空白 试验 消耗 础 酸 钾 标准 溶液 的 体积 (mL); 


mm 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 

三 、 氧 的 测定 

通常 情况 下 ， 氧 在 金属 材料 中 是 一 种 有 害 元 素 。 钢 中 的 氧 主要 以 氧化 夹杂 物 的 形 
式 存在 。 按 其 来 源 ， 氧 化 夹杂 物 又 分 为 内 生 夹 杂 物 和 外 来 夹杂 物 。 前 者 主要 是 由 氧 与 
脱氧 剂 或 其 他 合金 产生 ; 后 者 主要 是 在 冶炼 过 程 中 钢 液 与 耐火 材料 、 炉 漆 、 残 余 空 气 
接触 ， 通 过 物理 化 学 作用 而 形成 的 。 钢 液 在 凝固 过 程 中 ， 随 着 温度 的 降低 ， 深 解 度 也 
逐渐 降低 ， 一 部 分 氧 与 其 他 元 素 结合 生成 AL0, 、Si0, 、Mn0O 、Fe0 等 非 金属 夹杂 物 ， 
另 一 部 分 形成 分 子 状态 的 氧 (0,)， 少量 0, 来 不 及 逸 出 钢锭 ， 以 气泡 的 形式 残留 在 金 
属 中 。 非 金属 夹杂 物 破 坏 了 金属 结构 的 连续 性 ， 使 得 钢材 的 性 能 变 差 。 当 氧 的 含量 增 
加 时 ， 钢 的 冲击 韧性 大 大 降低 ， 疲 劳 寿命 降低 化 。 较 高 含量 的 氧 会 使 轴承 钢 的 寿命 
缩短 。 

钢 中 氧 的 测定 方法 有 浓 差 电池 法 、 恒 电流 库仑 法 、 气 相 色谱 法 和 红外 吸收 法 等 。 
红外 吸收 法 具有 测量 精度 高 、 分 析 下 限 低 和 没有 污染 的 特点 ， 是 目前 冶金 材料 氧 分 析 
广泛 应 用 的 方法 。 在 此 介绍 脉冲 加 热 惰 性 气体 熔融 红外 吸收 法 。 

(1) 方法 提要 将 预先 制备 好 的 试 样 ， 投 入 处 在 氮 (或 氮 ) 气流 中 的 石墨 寺 翰 
中 ， 用 低压 交流 电 直 接 加 热 至 2300% 左右 熔 融 , 试 样 中 的 氧 以 一 氧化 左 的 形式 析出 
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(或 经 加 热 至 400% 的 稀土 氧化 铜 转化 成 二 氧化 碳 ) ， 


(2) 试剂 
































1) 氨 (或 氨 ) 气 : 纯度 在 99. 
2) 动力 气 : 氮气 、 和 氧气 或 压缩 











联 测 时 不 使 用 氮气 。 





5 (质量 分 数 ) 以 





导入 红 





由 


、 ， 其 杂质 ( 油 或 水 ) 





3) 四 氧化 碳 (或 乙醚 ) 、 丙 酮 。 


4) 稀土 氧化 铜 。 

5) 真空 油脂 。 

6) 无 水 高 氯 酸 镁 。 

7) 碱 性 活性 陶土 。 

8) 玻璃 棉 。 

9) 氧 有 证 标准 物质 。 

10) 石墨 寺 坝 ， 适 用 于 仪器 


























极 炉 加 热 的 高 纯 石墨 





埋 境 ， 


外 线 检测 器 进行 测定 





小 于 0.5%， 当 使 用 氧气 


次 性 使 用 。 











(3) 仪器 装置 ”脉冲 加 热 红外 线 吸收 仪 ， 如 图 2-5 所 示 。 


7 









































vy 


图 2-5 脉冲 加 热 红 外 线 吸收 仪 示意 图 





1 一 氨 (或 氢 ) 气 2、12 


6 一 转 心 “7 一 脉冲 加 热 炉 8 一 玻璃 棉 9 一 稀 了 


Ye 
i 
| 
Nr 





电磁 阀 3 一 脱 气 净化 气 “4 一 碱 石 棉 5 一 高 毛 酸 镁 





上 氧化 铜 10 一 流量 控制 器 


11 一 C0。( 或 C0) 红外 检测 器 ”13 一 稳 压 右 


(4) 分 析 步 又 








1) 制 样 : 将 试 样 加 工 成 直径 约 为 $5mm， 长 度 大 于 30mm 的 圆 棒 ， 表 面 粗糙 度 值 
在 Ra3.2pm 以 下 。 碳 化 硅 纱布 和 鹿 皮 在 800r/min 左右 的 转速 下 依次 抛光 至 Ral. 6pm 
以 下 ， 抛 光 后 用 剪 线 钳 剪 去 端 部 ， 剪 去 所 需 长 度 ， 在 超声 波 清洗 器 中 用 四 和 氯 化 碳 





(或 乙醚 ) 和 丙酮 依次 清洗 3 ~ 7min， 














用 热风 吹 干 后 置 和 干燥 器 中 备用 。 经 过 洗涤 的 


试 样 用 干净 的 狠 子 夹 取 ， 不 得 用 手 触摸 。 车 刀 和 剪 线 钳 预先 用 四 氧化 碳 (或 乙醚 ) 











擦洗 。 


2) 试 样 量 : 称 取经 预 处 理 的 试 样 0.5 ~ 1. 0g， 精 确 至 0. 001g。 














3) 空白 试验 : 在 分 析 前 进行 空白 试验 ， 即 先 将 原 空 白 值 置 零 ， 再 将 石墨 卉 塌 放 在 
加 热 炉 的 下 电极 上 ， 在 温度 高 于 2100% 时 脱 气 ， 按 照 仪器 说 明 书 测定 空白 值 ， 空 白 值 


应 稳定 和 足够 小 ,空白 试验 重复 足够 次 数 ， 

















记录 最 后 三 次 稳定 (并 足够 小 ) 的 空 


取 其 平均 值 ， 按 仪器 操作 说 明 输 入 空白 值 。 在 测定 时 仪器 可 自动 扣除 空白 值 。 测 定 
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含量 小 于 0. 0030% (质量 分 数 ) 时 ， 空 白 值 应 小 于 0. 00005% 。 

有 些 仪器 有 空白 校正 程序 ， 可 以 直接 按照 说 明 书 进行 空白 校正 。 

4) 仪器 校准 : 根据 试 样品 种 和 氧 含量 范围 ， 选 择 所 有 证 标准 物质 进行 校准 ， 所 用 
标准 物质 的 氧 含量 略 大 于 被 分 析 试 样 的 氧 含量 ， 三 次 校正 值 之 间 的 极 差 值 应 小 于 重复 
性 数值 ， 和 否则 应 重新 校准 。 

5) 测定 : 将 石墨 寺 提 置 于 燃 融 炉 的 下 电极 上 ， 合 上 电极 ， 在 温度 高 于 2100% 时 进 
行 脱 气 操作 。 在 投料 器 中 将 试 样 加 于 石墨 寺 塌 中 ， 按 仪器 操作 说 明 书 进行 操作 。 分 析 
结束 后 读 取 氧 的 分 析 结 果 。 在 分 析 完 成 后 取出 石墨 寺 雹 ， 用 特制 清洗 刷 清 洗 上 、 下 电 
极 ， 并 更 换 石 墨 寺 坝 ， 准 备 下 一 次 分 析 。 

在 试 样 分 析 过 程 中 和 分 析 结 束 后 应 再 对 校准 用 的 标准 物质 进行 分 析 ， 如 果 标 准 物 
质 的 测量 结果 都 在 控制 的 允许 范围 内 ， 则 试 样 分 析 结 果 有 效 。 

四 、 和 氢 的 测定 

金属 中 氧 的 含量 很 低 ， 钢 铁 及 合金 中 含 氧 量 一 般 小 于 0. 0010% (质量 分 数 ) ， 如 果 
超过 0. 0003% (质量 分 数 ) 会 出 现 “ 白 点 ”或 “ 氧 脆 ”现象 ， 易 发 生 脆 性 断裂 ， 裂 纹 
在 氧化 物 上 成 核 并 扩展 ， 严 重 影响 钢材 的 质量 。 热 轧钢 轨 要 求 氢 含 量 在 0.00025% ( 质 
量 分 数 ) 以 下 ， 而 时 速 为 300km/h 的 铁路 用 钢轨 的 氧 含 量 应 控制 在 0.00015% (质量 分 
数 ) 以 下 。 航 空 工业 所 用 的 钛 和 钛 合金 、 镍 合金 等 材料 对 氧 含量 有 更 严格 的 要 求 。 因 
此 ， 氧 在 金属 材料 元 素 分 析 中 占据 重要 地 位 。 
钢 中 的 氧 主要 来 自治 炼 过 程 炉 料 中 的 水 分 和 潮湿 的 空气 ， 通 过 与 金属 熔 池 和 人 金 
导 浇 注 接触 ， 在 金属 被 氧化 的 同时 分 解 出 氢 ， 析 出 的 氨 溶 解 在 金属 相 中 。 金 属 中 的 
氧 主要 以 间隙 固溶体 和 化 合 物 的 形式 存在 ， 也 有 一 些 以 分 子 状 态 存 在 于 金属 的 缺 
陷 中 。 

国体 金属 中 的 氧 分 为 扩散 所 和 残余 氨 。 扩 散 氧 是 指 在 常温 下 容易 扩散 损失 掉 的 氧 ， 
而 残余 所 是 必须 通过 加 热 才 能 释放 出 来 的 氧 。 氧 一般 与 铁 形 成 间 辽 固溶体 ， 在 钢 中 的 
溶解 度 随 着 温度 和 压力 的 下 降 而 降低 。 

脉冲 加 热 惰 性 气体 熔融 热 导 法 测定 氢 是 目前 钢 中 氧 分 析 广 泛 应 用 的 方法 。 

(1) 方法 提要 将 制备 好 的 试 样 置 于 加 样 口 内 ， 投 入 经 脱 气 的 石墨 南 吉 中 ， 在 流 
动 惰性 气 中 高 温 燃 融 ， 析 出 的 氧气 与 其 他 气体 分 离 ， 通 过 热 导 池 检 测 ， 根 据 热 导 率 变 
化 ， 计 算出 所 含量 。 

(2) 试剂 与 仪器 

1) 高 纯 载 气 (质量 分 数 为 99. 99% ) : 可 以 是 氧气 或 氮气 。 

2) 动力 气 : 氮气 、 和 氮气 或 压缩 空气 ， 油 或 水 含量 小 于 0. 5% ， 禁 用 可 燃 性 气体 。 

3) 丙酮 、 乙 醚 或 四 氧化 碳 。 

4) 无 水 高 氧 酸 镁 : 颗粒 试剂 。 

5) 分 子 筛 : 性 能 满足 测试 要 求 。 

6) Schutze 试剂 。 

7) 石墨 寺 塌 : 适用 于 仪器 电极 炉 加 热 的 高 纯 石 墨 寺 雹 ， 一 次 性 使 用 。 
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8) 氧 分 析 仪 : 具有 电极 炉 、 热 导 池 测量 系统 、 分 析 气 流 杂 质 去 除 装 置 以 及 辅助 净 
化 系统 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 取样 和 制 样 : 在 取样 、 样 品 保存 和 制 样 过 程 中 必须 避免 所 的 损失 和 受 环境 沾 
污 。 氧 损失 和 样品 温度 、 环 境 氧 分 压 、 样 品 保存 时 间 有 较 大 关系 。 

炉 前 取样 时 必须 使 用 特制 的 取样 装置 ， 并 使 用 必要 的 急 冷 措施 。 若 取得 的 试 样 不 
立即 分 析 ， 则 需 保存 在 干冰 和 液 所 中 ， 以 避免 氢 的 逸 散 。 

在 钢锭 和 型 材 上 取样 时 ， 试 样 加 工 温度 应 低 于 50%C 。 

试 样 可 用 车 床 加 工 ， 边 车 边 用 乙醇 冷却 ， 也 可 缓慢 打磨 试 样 表面 ， 除 去 沾 污 层 。 
截取 合适 尺寸 的 条 状 试 样 ， 质 量 为 0.5 ~2.5g。 加 工 好 的 试 样 用 丙酮 、 乙 醚 或 四 氯 化 碳 
清洗 ， 自 然 风 干 或 用 冷风 吹 干 ， 保 存在 干燥 器 中 备用 。 

2) 试 样 量 : 称 取经 预 处 理 的 试 样 0. 5 ~2. 5g， 精 确 至 0. 001g。 

3) 空白 试验 : 在 分 析 前 进行 空白 试验 ， 即 先 将 原 空白 值 置 堆 ， 再 将 石墨 寺 塌 放 在 
加 热 炉 的 下 电极 上 ， 按 照 仪器 说 明 书 测定 空白 值 ， 空 白 值 应 稳定 和 足够 小 ， 空 白 试验 
重复 足够 次 数 ， 记 录 最 后 三 次 稳定 (并 足够 小 ) 的 空白 值 读数 ， 取 其 平均 值 ， 按 仪器 
操作 说 明 输 入 空白 值 。 在 测定 时 仪器 可 自动 扣除 空白 值 。 如 果 空 白 值 异常 高 ， 则 需 找 
出 污染 源 并 加 以 消除 。 

当 分 析 条 件 变 化 时 ， 应 重新 测定 空白 值 。 

4) 仪器 校准 : 根据 试 样品 种 和 氧 含量 范围 ， 选 择 三 个 与 试 样 同 类 的 标准 物质 ， 按 
仪器 操作 说 明 依 次 进行 校准 。 通 常 所 用 标准 物质 的 氨 含 量 略 大 于 被 分 析 试 样 的 氧 含量， 
经 校准 后 测量 另 两 个 标准 物质 的 氧 含量。 测量 值 与 其 标准 值 之 差 应 在 方法 允许 差 和 标 
准 物质 不 确定 度 范围 内 ， 和 否则 应 对 仪器 进行 再 校准 。 

5) 测定 : 将 石墨 寺 塌 置 于 熔融 炉 的 下 电极 上 ， 合 上 电极 ， 按 仪器 说 明 书 进行 脱 气 
操作 。 在 投料 器 中 将 试 样 加 于 石墨 南 吉 中 ， 按 仪器 说 明 书 进行 测量 。 分 析 结 束 后 读 取 
氧 的 分 析 结 果 。 样 品 分 析 完 成 后 取出 石墨 直 塌 ， 用 特制 清洗 刷 清 洗 上 、 下 电极 ， 并 更 
换 石墨 二 吉 ， 准 备 下 一 次 分 析 。 

在 试 样 分 析 过 程 中 和 分 析 结 束 后 应 再 对 校准 用 的 标准 物质 进行 分 析 ， 如 果 标 准 物 
质 的 测量 结果 都 在 控制 的 允许 范围 内 ， 则 试 样 分 析 结 果 有 效 。 

五 、 磷 的 测定 

钢 中 的 磷 主 要 以 固 洲 体 和 磷 化 物 形 态 存在 。 磷 化 物 有 Fe;P、Fe,P 等 ， 极 少量 有 时 
呈 磷 酸 盐 夹 杂 物 存在 。 磷 在 钢 中 的 分 布 具 有 不 同 程度 的 偏 析 现象 ， 所 以 取样 时 应 注意 
代表 性 。 
通常 情况 下 ， 磷 是 钢 中 的 有 害 元 素 ， 它 能 使 钢 产 生冷 脆 现 象 和 降低 钢 的 冲击 韧性 。 
因此 ， 一 般 将 磷 含 量 控制 在 不 大 于 0.06% (质量 分 数 ) ， 在 优质 钢 中 控制 在 0.04% ( 质 
量 分 数 ) 以 下 。 但 是 磷 也 有 可 利用 的 一 面 ， 如 与 铜 联合 应 用 ， 能 提高 钢 的 耐 蚀 性 〈 但 
降低 其 冷 冲压 性 能 ) ; 与 锰 、 硫 联合 应 用 ， 改 善 钢 的 切削 加 工 性 ， 在 Y12 钢 中 磷 含 量 为 
0.08% ~0.15% (质量 分 数 ) 。 
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在 测定 磷 时 ， 分 解 试 样 时 不 能 直接 用 还 原 性 酸 (如 盐酸 、 硫 酸 等 ) ， 否 则 ， 就 可 能 
有 部 分 磷 呈 磷 化 氨 而 饮 失 ， 造 成 测定 结果 偏 低 ， 因 此 ， 必 须 用 氧化 性 酸 ， 如 HNO,、 
HClI- H,0, 等 进行 分 解 。 在 试 样 处 理 过 程 中 ， 应 保证 磷 呈 正 磷酸 (HPO,) 状态 ， 并 确 
保 磷 化 物 破 坏 完全 及 使 聚 磷酸 盐 解 聚 。 

磷 的 测定 方法 有 很 多 ， 如 二 安 替 比 林 甲烷 磷 钼 酸 重量 法 、 磷 钼 酸 铵 - 酸 碱 滴 定 法 
等 ， 目 前 主要 应 用 于 高 含量 磷 的 测定 及 标准 物质 的 定 值 分 析 。 在 日 常 分 析 中 ， 主 要 以 
基于 形成 磷 钼 杂 多 酸 的 光度 法 为 主 ， 其 中 包括 直接 光度 法 和 蔗 取 光度 法 。 氛 化物 -氧化 
亚 锡 及 抗坏血酸 - 磷 饼 钼 蓝 分 光 光 度 法 ， 由 于 操作 简便 、 快 速 的 特点 , 已 广泛 应 用 于 炉 
前 及 例 行 分 析 。 

1. 气 化 钠 - 氮 化 亚 锡 磷 钼 蓝光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 王 水 溶解 ， 高 毛 酸 骨 烟 ， 以 氧化 磷 及 碳化 物 并 使 硅 酸 脱水 ， 
消除 干扰 和 控制 酸度 ， 然 后 加 钥 酸 匀 ， 使 之 与 磷酸 生成 磷 钼 杂 多 酸 ， 用 氟 化 钠 络 合 铁 ， 
将 氯 化 亚 锡 还 原 为 磷 钼 蓝 ， 以 光度 法 测定 。 

本 方法 适用 于 碳 素 钢 、 高 中 低 合金 钢 、 生 铁 、 精 密 合 金 、 高 速 工具 钢 的 炉 前 及 日 
常 快速 分 析 。 

(2) 主要 试剂 

1) 气 化 钠 - 握 化 亚 锡 溶液 在 1000mL 溶液 中 , 含 24g 氢化 钠 、2g 氧化 亚 锡 ， 需 要 
时 可 过 滤 。 试 剂 配制 后 当天 使 用 。 经 常 使 用 时 ， 可 将 氟 化 钠 溶液 大 量 配制 ， 在 使 用 时 
取 部 分 浴 液 加 入 氧化 亚 锡 。 和 氧化 亚 锡 能 溶 于 氛 化 钠 的 洲 液 中 ， 不 可 在 用 盐酸 溶解 所 化 
亚 锡 后 加 入 ， 因 为 多 量 氧 离子 会 使 显 色 液 不 稳定 。 单 独 的 氟 化 钠 浴 液 可 长 期 保存 。 

氧化 亚 锡 也 可 以 配制 成 20% 的 甘油 〈 丙 三 醇 ) 溶液 储存 : 称 取 40g 氯 化 亚 锡 ， 用 
180mL 甘油 溶解 。 该 溶液 可 以 使 用 半年 。 

在 每 100mL 氢化 钠 溶 液 (2.4%) 中 ， 加 入 1mL 氧化 亚 锡 甘 油 溶液 (20% ) ， 即 可 
配 得 上 述 氢化 钠 - 握 化 亚 锡 溶液 。 

2) 磷 标 准 深 液 : 称 取 0.4584g 经 105% 干燥 的 Na,HPO，,，( 或 0.4394g KH,P0,) 溶 
于 水 中 , 加 2mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 置 于 容量 瓶 中 稀释 至 1000mL， 即 得 磷 含 量 为 
0. 1mg/mL 的 磷 标 准 溶 液 。 

标定 : 移 取 100mL 溶液 ， 加 3mL 镁 合剂 (在 100mL 溶液 中 售 13g 硫酸 镁 、7g 硫酸 
贸 ) ， 加 几 滴 甲 基 红 指示 剂 ， 将 涂 液 保持 在 室温 或 用 冰 水 冷却 至 低 于 室温 ， 边 搅拌 边 滴 
加 氨水 至 指示 剂 呈 黄色 ， 继 续 搅 拌 数 分 钟 至 有 沉淀 出 现 〈 应 避免 玻璃 搅 棒 刊 烧杯 壁 ) ， 
再 加 5 ~10mL 氨水 ， 再 搅拌 1 ~ 2min， 放 置 过 夜 ， 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 硝酸 铵 洗 液 
(在 100mL 溶液 中 含 5g 硝酸 饼 、5mL 氨水 ) 洗涤 ， 于 铂 卉 塌 或 瓷 南 塌 中 低温 灰 化 ， 然 
后 在 1000 ~ 1050%C 灼 伐 至 恒 量 。 每 毫升 标准 溶液 中 的 磷 含 量 为 : 沉淀 质量 x 
0. 278/100g。 

移 取 部 分 溶液 置 于 容量 瓶 中 稀释 10 倍 ， 即 得 10ugvmL 的 溶液 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1g 试 样 (生铁 试 样 称 取 0.03g， 补 低 磷 纯 铁 标 样 至 0. 1g)， 
加 2~3nmL 王 水 , 加热 溶解 ， 然 后 加 2mL 高 毛 酸 ， 莹 发 至 冒 白 烟 2 ~3min， 冷 却 ， 加 
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8 ~ 10mL 硫酸 溶液 (3 +97) ， 再 加 1. SmL 亚硫酸钠 溶液 (10% ) 还 原 铬 、 钒 ， 者 沸 。 
取 下 ， 立 刻 边 摇 边 加 入 5mL 钥 酸 铵 溶液 (5% ) ， 择 名， 立刻 迅速 加 入 20mL 氟 化 钠 - 氧 
化 亚 锡 溶液 ， 摇 匀 ， 放 置 3 ~6min， 然 后 放 在 水 浴 中 冷却 至 室温 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 
50mL， 用 lem 或 2cm 比 色 焉 ， 于 波长 660nm 处 ， 以 水 为 参 比 ， 测 定 吸 光度 。 

对 于 铬 含量 较 高 的 试 样 ， 应 制备 空白 参 比 溶液 : 于 剩余 显 色 液 中 滴 加 高 锰 酸 钾 洲 
液 (3% ) 至 溶液 呈 红 色 以 氧化 钥 蓝 ， 放 置 1min 以 上 ， 滴 加 亚硫酸钠 溶液 (2% ) 或 亚 
硝酸 钠 溶 液 (1% ) 至 红色 消退 ， 或 减 去 校正 值 (18% 铬 约 相当 于 0. 006% 磷 ) 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 用 碳 素 钢 或 合金 钢 标 准 ， 按 同样 操作 显 色 绘制 校准 曲线 。 

2) 称 取 0. 1g 磷 含 量 低 的 碳 素 钢 标准 数 份 ， 分 别 加 磷 标 准 深 液 (10kg/mL) 0mL、 
1.0mL、3.0mL、5.0mL、7.0mL、9.0mL、10.0mL (相当 于 含 磷 0kug、10kg、30ug、 
50kg、70ug、90kg、100ug) ， 按 以 上 方法 操作 并 绘制 校准 曲线 。 磷 含量 大 于 0. 08% 的 
曲线 稍 向 浓度 轴 弯 曲 。 

(5) 附注 

1) 磷 钼 杂 多 酸 还 原 为 磷 钼 蓝 ， 当 无 铁 存 在 时 ， 色 泽 呈 纯 蓝 色 ， 形 成 的 磷 钼 杂 多 蓝 
很 稳定 ; 当 有 铁 (0.02 ~0. 1g) 存在 时 ， 在 放置 过 程 中 磷 钼 蓝 色 泽 逐 渐 由 纯 蓝 色 转 变 
为 天 蓝 色 ， 吸 光度 值 下 降 。 纯 蓝 色 磷 钼 蓝 向 天 蓝 色 磷 钼 蓝 转 变 的 速度 随 着 温度 升 高 而 
加 快 。 如 果 加 入 氟 化 钠 -氧化 亚 锡 溶 液 后 不 立即 冷却 ， 而 是 在 温 热 条 件 下 (55 ~70%C ) 
放置 ， 那 么 这 种 转变 可 以 在 2 ~3min 后 完成 ; 如 果 在 14% 放置 ， 即 使 放置 20h 也 不 能 
完全 转变 。 转 化 后 获得 的 天 蓝 色 至 少 可 稳定 2h。 

在 炉 前 分 析 时 ， 如 果 加 入 氟 化 钠 -氧化 亚 锡 洲 液 后 ， 不 经 过 流水 冷却 就 加 水 稀释 ， 
并 且 显 色 液 温度 保持 在 45 ~ 60% ， 那 么 在 开始 1 ~ 2min 内 吸光 度 降低 幅度 是 很 大 的 ， 
因此 必须 掌握 读 取 吸光 度 的 时 间 。 如 果 先 经 流水 冷却 后 再 加 水 稀释 ， 则 吸光 度 比较 
稳定 。 

2) 本 方法 测定 钢铁 中 的 磷 含 量 时 ， 砷 含量 小 于 0. 05% ， 不 干扰 。 硅 在 一 般 含量 时 
由 不 干扰 ， 高 氯 酸 冒 烟 后 大 部 分 硅 已 脱水 。 由 于 本 方法 采用 氛 化 钠 -氧化 亚 锡 作 还 原 
剂 ， 因 此 有 较 多 的 氟 离 子 存在 ， 少 量 锯 、 钳 、 钛 不 干扰 测定 。 钨 一 般 以 钨 酸 的 形式 滤 
去 〈 在 高 毛 酸 骨 烟 后 过 滤 或 显 色 后 离心 分 离 沉 淀 ) ， 但 当 试 样 中 钨 含量 高 (大 于 10% ) 
时 ， 忽 酸 中 将 残留 磺 ， 使 磷 的 测定 结果 偏 低 ( 偏 低 0.001% ~0.004% ) 。 

要 求 准确 测定 时 ， 可 以 回收 钨 酸 中 的 磷 : 称 取 0.58g 试 样 ， 用 王 水 溶解 ， 加 5mL 高 
氧 酸 ， 加 热 骨 烟 2 ~3min， 冷 却 ， 加 入 20mL 硫酸 溶液 (1 +9) ， 加 6 ~7mL 亚硫酸钠 溶 
液 (10% ) 还 原 铬 、 钒 ， 者 沸 ， 过 滤 ， 用 少量 水 洗涤 沉淀 ， 然 后 用 少量 热 氢 氧化 钠 洲 
液 (5% ) 溶解 铭 酸 , 滤 入 原 溶 样 瓶 中 ， 用 少量 水 洗 深 ,再 用 少量 热 的 盐酸 溶液 
(1 +4) 洗 次 ， 然 后 水 洗 。 保 持 滤 液体 积 约 为 100mL， 溶 液 应 呈 酸 性 ( 用 刚果 红 试 纸 检 
验 )， 加 入 5mL EDTA 溶液 (0. 02mol/L) 和 5mL 硫酸 皱 溶液 (2% ) ， 加 热 ， 加 氨水 至 
呈 碱 性 并 过 量 2 ~5mL， 者 沸 ， 冷 却 ， 过 滤 ， 用 氨水 (1 +9) 洗涤 。 

用 上 述 原 试 样 溶 液 ， 通 过 滤纸 ， 以 溶解 氧 氧化 锌 沉 洗 ， 然 后 用 少量 水 洗涤 ， 并 于 
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容量 瓶 中 稀释 至 50mL。 吸 取 10mL 溶液 ， 者 沸 ， 加 钥 酸 铵 溶液 (5% ) ， 按 上 述 方法 显 
色 、 测 定 。 

砷 含量 大 于 0.05% 时 稍 有 干扰 ， 可 使 磷 的 测定 结果 偏 高 。 可 进行 除 砷 处 理 ， 加 1 ~ 
mL 盐酸 ， 再 加 5 ~ 10 滴 氢 省 酸 ， 加 热 至 冒 烟 、 冷 却 。110kg 砷 (相当 于 0.11%) 经 
上 述 处 理 后 残余 12 (加 5 滴 氢 省 酸 ) ~6pg (加 10 滴 氢 省 酸 ) 。 冒 烟 时 ， 应 保持 微 沸 状 
态 ， 避 免 强 烈 冒 烟 ， 和 否则 会 影响 酸度 。 

3) 试验 证 明 ， 用 高 毛 酸 冒 烟 氧 化 2 ~3min， 磷 可 以 全 部 氧化 成 正 磷酸 ， 无 需 再 辅 
以 高 锰 酸 钾 氧 化 。 

4) 锰 对 测定 无 干扰 ， 但 是 测定 高 锰 钢 及 鳃 铁 试 样 时 ， 必 须 用 高 毛 酸 骨 烟 15min 以 
上 ， 直 至 有 明显 标 色 的 二 氧化 锰 析 出 ， 和 否则 结果 会 偏 低 。 注 意 冒 烟 不 要 太 激 烈 ， 以 免 
酸 蒸 发 ， 影 响 发 色 酸度 。 

2. 抗坏血酸 还 原 - 磷 锌 钼 蓝 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 溶解 后 ， 用 高 锰 酸 钾 或 高 氧 酸 氧化 ， 使 磷 全 部 转化 为 正 
磷酸 并 破坏 碳化 物 ， 然 后 在 匀 盐 存在 的 情况 下 ， 用 乙醇 加 速 和 稳定 显 色 ， 用 抗坏血酸 
将 乌 磷 钼 杂 多 酸 还 原 为 饼 磷 钼 蓝 ， 测 其 吸光 度 ， 求 得 分 析 结 果 。 

本 方法 适用 于 各 类 钢铁 材料 中 磷 含 量 为 0.001% ~0.5% 的 测定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫 代 硫 酸 钠 溶液 (10% ) : 在 100mL 溶液 中 加 0. 2g 碳酸 钠 。 

2) 钼 酸 镁 溶液 (0.25% ) : 在 1000mL 溶液 中 加 2mL 氨水 。 

3) 硝酸 饼 溶 液 (10% ) : 称 取 10g 硝酸 饼 ， 加 10mL 硝酸 ， 加 80mL 水 。 
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4) 抗坏血酸 乙醇 溶液 (2% ) ， 用 乙醇 溶液 (1 +1) 配制 。 

5) 稀 硫酸 溶液 (3Hs0, =6molL]: 将 17mL 浓 硫 酸 稀释 至 100mL。 
(3) 分 析 步 又 

1) 碳 素 钢 、 低 合金 钢 的 测定 : 称 取 0. 25g 试 样 ， 加 27mL 硝酸 溶液 (1 +3) ， 加 热 











溶解 ， 者 沸 ， 滴 加 高 锰 酸 钾 溶 液 (2% ) 氧化 ， 微 沸 0.5 ~ lmin， 加 亚 硝 酸 钠 溶液 
(2% ) 至 二 氧化 鲈 沉淀 溶解 ， 者 沸 ， 驱 除 氧化 乞 ， 冷却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL。 
2) 合金 钢 、 铸 铁 、 精 密 合 金 的 测定 : 称 取 0. 25g 试 样 〈 铸 铁 可 少 一 些 ) ， 加 5mL 
王 水 溶解 ， 加 3mL 高 氧 酸 ， 蒸 发 至 冒 白 烟 ， 氧 化 铬 、 钒 ， 稍 冷 ， 加 10mL 稀 硫 酸 溶液 
(6mol/L)， 加 2 ~4mL 亚硫酸钠 溶液 (10% ) ， 使 铬 还 原 ， 者 沸 ， 冷 却 ， 于 容量 瓶 中 稀 
































释 至 50mL。 
吸取 10mL 溶液 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ,加 3 滴 硫 代 硫 酸 钠 溶液 ， 放 置 1min 以 上 ， 
加 20mL 钥 酸 铵 溶液 ， 加 10mL 抗坏血酸 -乙醇 溶液 ， 加 3 滴 硝 酸 包 溶液， 用 水 稀释 至 刻 











度 , 在 25% 放置 10min， 用 3cm 比 色 焉 ， 于 波长 690nm 处 ， 以 水 为 参 比 ， 测 量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 工 业 纯 铁 或 已 知 低 磷 、 砷 的 钢 ， 按 上 述 条 件 溶解 ， 稀 
释 至 50mL。 吸 取 10mL 溶液 数 份 ， 分别 加 入 磷 标 准 溶液 (10ug/mL) 0mL、lmL、2mL、 
3mL、4mL (相当 于 含 磷 0pg、10pg、20pg、30pg、40pg)， 同 上 显 色 ， 测 定 吸光 度 ， 
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绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 在 分 析 操 作 中 ， 加 硫 代 硫 酸 钠 后 应 立即 加 钥 酸 锐 ， 有 时 会 出 现 测 定 结果 偏 低 的 
现象 。 硫 代 硫 酸 钠 加 3 ~ 10 滴 均 可 。 

2) 抗坏血酸 与 乙醇 混合 ， 一 方面 可 加 速 和 稳定 显 色 ， 男 一 方面 可 减缓 抗坏血酸 的 
氧化 ， 溶 液 可 保存 10 天 。 当 温度 低 时 ， 显 色 后 放置 时 间 要 长 一 些 。 

3) 砷 的 干扰 可 用 硫 代 硫 酸 钠 掩蔽 ,但 同时 会 降低 磷 显 色 的 稳定 性 ， 特 别 是 当 温 度 
高 时 及 砷 含量 高 的 试 样 ， 应 在 显 色 后 数 分 钟 内 测定 吸光 度 。 室 温 高 时 ， 显 色 放 置 1h 后 
溶液 会 出 现 浑 浊 。 本 方法 可 用 于 钢铁 中 磷 、 砷 的 联 测 。 

磷 、 砷 联 测 : 吸取 10mL 溶液 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ,同上 显 色 ,但 不 加 硫 代 硫酸 
钠 溶液 ， 以 水 为 参 比 ， 测 定 吸 光度 。 减 去 磷 的 吸光 度 后 ， 以 砷 的 校准 曲线 「 分别 吸取 
砷 标准 溶液 (10kg/mL) 0mL、1.5mL、3. 0mL、4. SmL、6.0mL， 相 当 于 含 砷 0kg、 
15$khg、30ug、45ug、60ug， 显 色 后 绘制 而 成 ] 计算 砷 的 含量 。 

由 于 砷 的 灵敏 度 仅 为 磷 的 1/3 ， 因 此 分 析 误差 较 大 ， 特 别 是 磷 高 砷 低 的 试 样 。 

4) 其 他 元 素 的 干扰 情况 基本 上 同 氛 化 钠 -氧化 亚 锡 磷 钼 蓝光 度 法 。 

3. 磷 钒 钼 黄 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 溶解 、 高 氯 酸 冒 烟 ， 以 氧化 磷 破 坏 碳化 物 , 在 c(H?*) = 
0.2 ~1.6molML 的 酸性 介质 中 ， 磷 酸 与 钒 酸 匀 、 钼 酸 镁 生成 磷 钒 钼 黄 杂 多 酸 ， 借 以 光度 
测定 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 磷 含 量 为 0.1% ~1% (质量 分 数 ) 的 测定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 钒 酸 铵 溶液 (0.25% ) : 称 取 0. $g 偏 钒 酸 铵 溶 于 100mL 水 中 ， 加 6mL 硝酸 ， 
用 水 稀释 至 200mL。 

2) 钼 酸 铵 溶液 (5% ) : 称 取 50g 钥 酸 饼 ， 深 于 600mL 温水 中 ,冷却 ,稀释 至 
1000mL。 如 果 溶 液 浑 浊 ， 应 采用 慢 速 滤纸 过 滤 后 使 用 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.25 ~1.00g 试 样 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 酸 ( 碳 素 钢 用 稀 
省 酸 ， 高 合金 钢 用 盐酸 、 过 氧化 氢 或 王 水 ， 必 要 时 可 加 1 滴 氢 氟 酸 ) 溶解 后 ， 加 5mL 
氧 酸 ， 加 热 至 崩 浓 烟 ， 取 下 ， 稍 冷 ， 加 16mL 硝酸 溶液 (1 +3)、10mL 水 、10mL 亚 
酸 钠 溶 液 (10% ) ， 者 沸 片 刻 ， 取 下 ， 冷 却 至 室温 ， 用 水 稀释 至 $0mL。 

分 取 20mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 制 成 以 下 两 种 溶液 : 

1) 显 色 溶液 : 加 3mL 钒 酸 铵 溶液 及 6mL 钼 酸 多 溶 液 。 

2) 参 比 溶液 : 加 9mL 水 。 

放置 Smin 后 , 用 1 ~3cm 比 色 焉 ， 于 波长 420 ~430nm 人 处， 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲 
线 上 求 得 结果 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”用 标 样 绘制 ， 或 称 取 低 磷 钢 种 标准 试 样 ， 按 试 样 操 作 制 得 
底 液 ， 分 取 20mL 数 份 ， 分 别 加 入 不 同 量 的 磷 标 准 深 液 (0.2mg/mL) 0mL、0.5mL、 
lmL、3mL、5mlL (相当 于 含 磷 0mg、0. lmg、0. 2mg、0. 6mg、1. 0mg) ， 按 分 析 步 又 显 
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色 与 测量 ， 以 不 加 标准 溶液 的 显 色 液 为 参 比 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 磷 钒 铀 黄 杂 多 酸 形成 的 最 佳 酸度 c(H:* ) =0.2 ~1.6mol/L， 对 于 含 硅 试 样 ， 酸 
度 不 宜 低 于 0. 5mol/L， 通 常 是 1mol/L。 

2) 砷 、 硅 也 能 生成 杂 多 酸 ， 但 是 灵敏 度 很 低 ， 因 此 砷 量 小 于 或 等 于 2. Smg 时 无 干 
扰 。 大 部 分 离子 无 干扰 ， 本 身 呈 色泽 的 离子 ， 如 铬 、 铜 、 铁 等 ， 可 作 空 白 参 比 液 来 
抵消 。 

3) 磷 钒 钼 黄 达到 显 色 完 全 所 需 时 间 受 温度 的 影响 , 在 20 ~30%C 时 ,2 ~5min 已 显 
色 完 全 ， 但 当 室 温 低 于 10% 时 ， 必 须 放置 15 ~20min， 反 应 方 能 完全 。 显 色 完 全 后 ， 色 
泽 极为 稳定 ， 放 置 一 天 以 上 吸光 度 也 无 显著 变化 。 

六 、 硅 的 测定 

硅 在 钢铁 中 的 主要 形态 是 FeSi、MnSi 或 FeMnSi 等 ， 也 有 极 少 部 分 形成 非 金属 夹杂 
物 ， 如 2FeO . Si0,、2Mn0. Si0, 及 AL0O, . Si0,。 高 碳 钢 中 可 能 存在 少量 的 SiC。 

硅 与 氧 的 亲和力 仅 次 于 铝 和 詹 ， 而 强 于 铬 、 锰 和 钒 ， 所 以 在 冶炼 过 程 中 ， 硅 用 作 
还 原 剂 和 脱氧 剂 。 硅 能 增强 钢 的 强度 、 弹 性 、 耐 热 性 、 耐 酸性 ， 增 大 电阻 系数 ， 然 而 
硅 也 能 增加 钢 的 过 热 和 脱 碳 敏感 性 ， 使 钢 中 石墨 化 的 倾向 增 大 。 

单质 硅 只 能 与 氨 氟 酸 作 用 ， 与 其 他 无 机 酸 不 起 作用 ， 但 能 洲 解 于 强 碱 深 液 中 。 硅 
的 化 合 物 大 多 易 洲 于 稀 酸 ， 但 为 使 其 彻底 分 解 ， 常 需 滴 加 氧 氟 酸 ， 这 时 必须 使 用 塑料 
杯 并 在 低温 下 操作 ， 且 应 加 硼酸 等 与 气 络 合 。 

硅 对 化 学 分 析 的 影响 ， 主 要 表现 为 当 钢 中 硅 含量 较 高 时 ， 在 溶解 的 过 程 中 容易 产 
生 硅 酸 沉 淀 。 在 测定 其 他 元 素 时 ， 为 了 消除 硅 酸 的 影响 ， 通 常 加 入 氧 氟 酸 ， 使 硅 形 成 
SiF, 气体 逸 出 〈 在 铂 器 亚 或 聚 四 所 乙烯 烧杯 中 进行 ) ， 或 脱水 后 以 Sio0, 沉淀 的 形式 
滤 去 。 

测定 硅 的 方法 中 ， 重 量 法 是 最 经 典 的 分 析 方 法 。 在 滴定 法 中 ， 氟 硅 酸 钾 滴 定 法 比较 
简单 、 快 速 ， 但 氧 氟 酸 对 人 体 及 环境 会 产生 和 危害。 分 光 光 度 法 具有 操作 简单 、 快 速 、 准 
确 的 特点 ， 是 目前 中 小 型 化 验 室 应 用 最 广泛 的 方法 ， 其 中 应 用 最 多 的 是 硅 钼 蓝光 度 法 。 

1. 亚 铁 还 原 - 硅 钼 蓝光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 酸 分 解 后 ,使 其 成 为 正 ( 单 ) 硅 酸 (HSi0,) 或 气 硅 酸 
(HSif,) 形态 。 在 适当 的 酸度 下 ， 加 入 钼 酸 铵 与 硅 酸 ， 生 成 硅 钼 杂 多 酸 ( 硅 钼 黄 )， 
化 学 反应 式 为 





































































































































































































H,Si0, + 12H, MoO, = H, (Si( Mo,0,),] . 10H,0 
用 草酸 络 合 铁 ， 使 溶液 透明 ， 并 破坏 左 、 砷 等 元 素 与 钥 酸 铵 生成 的 杂 多 酸 ， 消 除 
其 干扰 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 还 原 为 硅 钥 蓝 后 进行 光度 测定 。 
本 方法 适用 于 硅 含量 为 0.05% ~3. 5% (质量 分 数 ) 的 测定 。 
(2) 主要 试剂 
1) 混合 酸 : 盐酸 + 硝酸 + 水 =1+1+1, 使 用 前 混合 。 
2) 过 硫酸 镁 




















溶液 (15% ) : 配制 后 不 宜 超过 一 周 。 
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3) 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) : 在 100mL 溶液 中 加 6 泣 硫 酸 溶液 (1+1) 。 
4) 饱和 硼酸 溶液 (6% ) 。 


5) 硅 标准 溶液 (0. 5mg/mL) : 称 取 于 150%C 干燥 过 的 纯 石 英 砂 0.5348g， 加 6g 碳 
酸 钠 ， 于 铂 夫 塌 中 熔融 ， 冷 却 ， 用 热 水 在 塑料 烧杯 中 浸 取 ,冷却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 
500mL， 储 于 塑料 瓶 中 。 

将 上 述 溶液 于 容量 瓶 中 稀释 20 倍 后 即 得 0.025mg/mL 的 硅 标准 溶液 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 称 取 0.5g 试 样 〈 碳 素 钢 、 低 合金 钢 、 钨 钢 的 测定 ) 或 0.25g 试 样 (铸铁 、 硅 
钢 的 测定 ) ， 置 于 200mL 锥 形 瓶 中 ， 加 70mL 稀 硫 酸 溶液 (5 + 95)， 加 热 溶解 后 ， 加 
8mL (0.25g 试 样 加 4mL) 过 硫酸 铵 溶液 (15% ) ， 以 分 解 碳化 物 ， 然 后 微 沸 1 ~ 2min， 
使 过 硫酸 饮 分 解 。 如 果 有 和 氧化 鳃 沉淀 产生 ， 可 滴 加 过 氧化 氨 溶 液 (3% ) ， 使 之 还 原 。 
者 沸 ， 分解 过 氧化 所 冷却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 250mL。 适 铁 、 忽 钢 试 液 可 干 滤 。 

2) 测定 不 锈 钢 、 高 速 工具 钢 、 铸 铁 中 的 硅 含 量 时 ， 称 取 0. 2g 试 样 ， 置 于 60mL 聚 
四 所 乙烯 烧杯 (或 聚 乙烯 烧杯 ) 中 ， 加 10mL 混合 酸 ， 加 热 溶解 后 ， 加 30mL 水 ， 用 水 
浴 加 热 至 50 ~60%C, 滴 加 10 滴 ( 约 0.5mL) 氧 氟 酸 ， 保 温 约 153min， 并 用 塑料 棒 断 续 
搅拌 ， 加 20mL 硼酸 溶液 ， 搅 匀 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 100mL， 播 匀 后 ， 移 至 原 塑料 烧杯 
中 保存 。 必 要 时 可 干 滤 。 

吸取 10mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 (和 铸铁、 硅钢 、 不 锈 钢 、 高 速 工 
具 钢 试 液 置 于 100mL 量 瓶 中 ) 。 




















































































































3) 室温 显 色 

@ 品 色 溶液 : 加 25mL 水 〈 含 尿素 0.5% ~ 1% ) ， 加 5mL 钼 酸 包 溶液 (5% )， 放 
置 5~20min， 加 入 10mL 草酸 溶液 (5% ) ， 待 钼 酸 铁 沉淀 溶解 后 ， 立 即 加 5mL 硫酸 亚 
铁 铵 溶液 (6% ) ， 摇 匀 ， 咎 于 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 刻度 后 摇 匀 。 

@ 空白 溶液 :在 摇动 下 ， 依 次 加 入 25mL 水 、10mL 草酸 溶液 (5% ) 、5mL 钼 酸 匀 
溶液 (5% ) 及 5mL 硫酸 亚 铁 饭 深 液 (6% ) ， 以 下 操作 同 显 色 溶 液 的 操作 。 








4) 加 热 显 色 。 
显 色 溶液 : 加 入 5mL 钼 酸 镁 溶液 (5% ) ， 于 沸水 浴 中 摇动 加 热 30s， 然 后 用 流水 
冷却 ， 加 入 10mL 草酸 溶液 (5% )， 加 25mL 水 ， 再 加 SmL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) ， 
其 余 操作 同室 温 显 色 。 

用 0.5 ~2cm 比 色 焉 ， 于 波长 660nm 处 ， 以 空白 或 水 为 参 比 ， 测 定 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 称 取 纯 铁 或 已 知 硅 含量 低 的 标准 试 样 数 份 ， 按 上 述 步骤 洲 解 ， 冷 却 ， 在 摇动 下 
分 别 加 入 硅 标 准 溶液 (0. 5mg/mL) 0 ~ 10mL (测定 铸铁 、 硅 钢 试 样 时 ， 加 至 20mL， 用 
氧气 酸 处 理 的 加 至 12mL) ， 然 后 按 上 述 方法 测定 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

2) 称 取 不 同 硅 含 量 的 标准 试 样 ， 按 上 述 方法 操作 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 用 光度 法 测定 硅 时 ， 硅 酸 必 须 是 正 硅 酸 或 氟 硅 酸 形态 ， 和 否则 不 能 与 钼 酸 镁 形成 
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钥 硅 络 离子 。 硅 酸 在 溶液 中 容易 聚合 ， 聚 合 程度 与 硅 含 量 、 深 解 酸 及 其 含量 、 煮 沸 时 
间 有 关 。 其 在 稀 硫 酸 中 允许 存在 的 量 最 高 ， 其 他 依次 为 盐酸 、 硝 酸 及 高 毛 酸 。 所 以 ， 
在 钢铁 分 析 中 ， 可 用 稀 硫酸 溶液 (5 +95) 作为 碳 素 钢 、 低 合金 钢 、 钨 钢 、 铸 铁 等 的 洲 
解 酸 ， 但 溶解 速度 较 慢 ; 也 可 用 硝酸 溶液 (1+3) 作 碳 素 钢 ( 硅 的 质量 分 数 小 于 
0.8% ) 的 溶解 酸 。 当 然 ， 也 可 以 加 氢 氛 酸 处 理 试 液 ， 使 聚合 的 硅 酸 转化 成 氟 硅 酸 ， 但 
必须 将 温度 控制 在 80%C 以 下 ， 并 在 塑料 杯 中 进行 操作 。 

2) 酸度 对 钼 硅 络 离子 的 形成 影响 很 大 。 酸 度 过 大 或 过 小 ， 均 会 使 测定 结果 偏 低 。 
酸度 过 大 时 ， 钼 酸 镁 与 正 硅 酸 不 起 反应 ; 酸度 过 小 时 ,会 生成 大 量 的 钥 酸 铁 沉淀 ， 使 
钼 硅 络 离子 不 能 完全 生成 。 适 宜 的 酸度 范围 为 c(H*) =0.1~0.4mol/L， 加 入 钼 酸 铵 后 
的 pH 值 为 1 ~1.5。 酸 度 随 溶液 温度 的 增高 、 加 钥 酸 铵 后 放置 时 间 的 延长 而 增 大 ，pH 
值 随 溶液 中 铁 含量 、 钥 酸 匀 加 入 量 的 不 同 也 有 所 不 同 。 

加 热 显 色 时 ， 溶液 的 适宜 酸度 比 室温 显 色 时 高 约 30% 。 因 此 ， 若 试 样 溶液 在 未 稀 
释 前 加 入 钼 酸 镁 ， 则 加 热 后 便 形 成 钼 硅 络 离 子 。 

当 试 液 中 有 和 较 多 的 铁 存 在 时 ， 加 入 钼 酸 锥 溶液 后 ， 能 生成 钥 酸 铁 沉 淀 。 一 般 认为 ， 
加 入 钼 酸 铵 后 ， 若 有 适量 的 钼 酸 铁 沉淀 产生 ， 则 表示 溶液 的 酸度 和 温度 较 合 适 。 如 果 
酸度 大 ， 温 度 太 低 (5%C )， 沉 淀 往 往 不 易 形成 ， 也 表示 钼 硅 络 离子 有 可 能 不 能 完全 形 
成 。 当 试 液 中 铁 量 少 时 ， 生 成 少量 沉淀 或 不 生成 沉淀 。 

3) 钼 酸 铵 的 加 入 量 会 影响 钼 硅 蓝 的 色泽 。 钼 酸 铵 的 用 量 应 根据 铁 含量 而 定 。 

0. 02g 铁 约 消耗 2. 8mL 钥 酸 铵 溶液 (5% ) ，0. 1g 铁 约 需 14mL 钥 酸 饺 溶 液 (5% ) 。 含 
铁 量 多 时 ， 加 入 钼 酸 铵 后 生成 乳 黄色 沉淀 ; 含 铁 量 少时 ， 不 产生 沉淀 ， 但 同样 消耗 钼 
酸 匀 ， 进 而 降低 有 效 钼 酸 镁 的 浓度 。 当 钼 酸 匀 加 入 量 不 足 时 ， 测 定 结果 偏 低 ， 一 般 以 
过 量 1 ~3mL 为 宜 。 钥 酸 铵 加 入 量 过 多 ， 应 相应 地 多 加 草酸 ， 和 否则 ， 会 因 草酸 加 入 量 不 
足 而 导致 吸光 度 偏 低 。 
4) 砷 、 磷 也 能 与 钼 酸 贸 生 成 络 合 物 ， 同 时 被 还 原 成 钼 蓝 ， 故 应 消除 其 影响 ， 否 则 
会 使 测定 结果 偏 高 。 可 以 提高 酸度 或 加 入 草酸 、 酒 石 酸 、 柠 檬 酸 等 有 机 酸 ， 以 避免 磷 、 
砷 的 和 干扰。 最 常用 的 办 法 是 加 草酸 来 破坏 磷 、 砷 和 钼 的 络 合 物 。 加 入 草酸 后 ， 磷 、 砷 
络 合 物 会 立即 分 解 ， 而 钼 硅 络 离子 在 短 时 间 内 不 会 分 解 ， 应 立即 加 入 亚 铁 溶液 ， 将 其 
还 原 成 钼 蓝 后 不 再 被 草酸 分 解 。 

钥 酸 铵 与 铁 都 消耗 一 定量 的 草酸 ， 如 5mL 钼 酸 铵 溶液 (5% ) 约 消耗 3. 5mL 草酸 
溶液 (5% ) ，0. 02g 铁 消 耗 2.7mL 草酸 溶液 (5% )。 显 色 时 ， 加 入 草酸 溶液 (5% ) 
的 量 应 比 钼 酸 铵 及 铁 消耗 的 多 2 ~5mL， 加 入 量 太 少 时 会 使 吸光 度 偏 低 。 

5) 升 高 温度 能 加 速 钼 硅 络 离子 的 形成 。 在 沸水 浴 上 加 热 时 ， 钼 硅 络 离子 的 形成 只 
需 30s; 在 30% 左 右 时 ， 钼 硅 络 离子 的 形成 约 需 2min; 而 在 10% 左右 时 ， 钥 硅 络 离子 
的 形成 则 需 10min 以 上 。 在 沸水 浴 上 加 热 的 溶液 必须 立即 冷却 ， 然 后 进行 下 一 步 操 作 ， 
否则 会 使 测定 结果 偏 低 。 

6) 铁 的 存在 量 对 硅 的 显 色 强 度 稍 有 影响 。 绘 制 校准 曲线 时 ， 试 液 中 的 含 铁 量 应 与 
试 样 的 含 铁 量 接 近 ， 否 则 会 产生 误差 。 因 为 铁 的 存在 会 降低 测量 灵敏 度 ， 即 使 增加 钥 
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酸 匀 用 量 ， 也 不 能 避免 其 影响 。 显 色 液 中 含 0.02g 铁 时 ， 灵 人 敏 度 降 为 95% ; 含 0. 1g 铁 
时 ， 灵 敏 度 降 为 85% 。 

7) 纯 铁 及 低 硅钢 ( 硅 的 质量 分 数 小 于 0.05%) 的 分 析 步 又 : 称 取 0. 5g 试 样 置 于 
100mL 聚 四 氟 乙 燃烧 杯 中 ， 加 30mL 稀 硫 酸 溶液 (5 +95) 和 8mL 硝酸 溶液 (1 +2)， 
加 热 溶 解 ， 冷 却 ， 加 5mL 尿素 溶液 (1% ) 以 分 解 氮 氧化 物 ， 放 置 2 ~3min， 于 容量 瓶 
中 稀释 至 50mL (必要 时 可 干 滤 ) 。 

吸取 10mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 。 

@ 显 色 溶 液 : 加 10mL 钼 酸 铵 溶液 (8.5% ) ， 放 置 10 ~20min 后 ， 加 15mL 草酸 溶 
液 (10% ) ， 揪 动 约 0. 5min， 这 时 钼 酸 铁 沉淀 应 全 部 溶解 ， 加 SmL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 
(6% ) 。 

@ 空白 溶液 : 加 1$mL 草酸 溶液 (10% ) 、10mL 钼 酸 铵 溶液 (8.5% ) 、5mL 硫酸 
亚 铁 铵 溶液 (6% ) 。 

用 3cm 比 色 咀 ， 于 波长 700nm 处 ， 以 空白 溶液 为 参 比 ， 测 定 吸光 度 。 

校准 曲线 的 绘制 ， 称 取 2. 5g 硫酸 亚 铁 (FeSO, .7H0) 6 份 ， 分别 置 于 塑料 瓶 
中 ， 加 15mL 稀 硫酸 溶液 (5 +95) 、8mL 硝酸 溶液 (1 +2)， 加 热 溶 解 ， 并 使 铁 氧 
化 , 冷却 ， 加 5mL 尿素 溶液 (1% ) ， 分 别 加 入 硅 标 准 溶液 (0.025mg/mL)0mL、 
lmL、2mL、…、10mL， 然 后 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL， 各 取 10mL 溶液 两 份 ， 按 上 述 
操作 显 色 及 制备 空白 溶液 ， 测 定 吸 光度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 从 校准 曲线 上 查 出 硅 的 量 ， 
即 可 计算 出 试 样 中 硅 的 含量 。 

值得 注意 的 是 ， 水 的 纯度 及 铁 底 液 的 空白 很 重要 ， 直 接 关系 到 测定 结果 的 准确 性 。 

2. 高 毛 酸 脱水 重量 法 

(1) 方法 提要 ”用 盐酸 、 硝 酸 溶解 试 样 ， 用 高 毛 酸 冒 烟 使 硅 酸 脱水 ， 过 滤 洗 净 后 ， 
灼 烧 成 二 氧化 硅 。 用 硫酸 - 氧 氛 酸 处 理 ， 使 硅 生 成 四 氟 化 硅 挥发 除去 。 由 除 硅 前 后 称 量 
的 质量 差 计算 硅 含 量 。 

(2) 试剂 和 材料 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)。 

2) 盐酸 (5 +95) ， 以 盐酸 (1. 19g/mL) 稀释 。 
硝酸 

高 








































































































3) 发 (1.42g/mL)。 
4) 高 氧 酸 (1.67g/mL)。 
5) 氧气 酸 (1. 15g/mL)。 

6) 甲醇 

7) 硫酸 (1+1)， 以 硫酸 (1. 84g/mL) 稀释 。 

8) 硫 氰 酸 狠 溶液 (50g/L) 。 

(3) 仪器 与 设备 ”分 析 中 ， 除 下 列 规定 外 ， 仪 用 通常 的 实验 室 仪 器 、 设 备 。 
1) 铂 卉 坑 ， 容 积 为 30mL。 

2) 马 弗 炉 ， 可 调 温度 范围 为 500 ~1100% 。 

(4) 取 制 样 ” 按 GB/T 20066 一 2006 或 相应 的 铁 的 国家 标准 取 入 
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(5) 分 析 步 又 ”安全 须知 : 通常 在 有 和 氨 、 毛 的 氧化 物 或 有 机 物 存 在 的 情况 下 ， 冒 
高 氧 酸 烟 可 能 引起 爆炸 。 氢 氟 酸 能 严重 地 烧伤 人 体 ， 使 用 时 应 戴 医 用 手套 ， 用 后 必须 
立即 以 流水 洗手 。 

1) 试 样 量 : 按 表 2-5 规定 称 取 试 样 。 

表 2-5 试 样 量 和 高 氯 酸 加 入 量 






















































































硅 含 量 (质量 分 数 ,% ) 试 样 量 /g 高 氯 酸 加 入 量 /mL 
0. 10 ~0. 50 4.0+ 上 0.1 (准确 至 10mg) 55 
>0.50 ~1.00 3.0+0.1 (准确 至 Smg) 45 
>1. 00 ~2.00 2. 00+0. 01 (准确 至 1mg) 35 
>2. 00 ~4.00 1.00 +0.01 (准确 至 0. 1mg) 25 
>4. 00 ~6. 00 0. 50 +0. 01 (准确 至 0. lmg) 20 
注 : 1. 盐酸 (1. 19g/mL) -硝酸 (1.42g/mL) 混合 酸 的 比例 视 试 样 而 定 。 铬 含量 高 、 混 合 酸 难 溶 的 试 
样 ， 先 用 盐酸 (1. 19g/mL) 溶解 ， 再 用 硝酸 (1. 42g/mL) 氧化 。 
2. 对 于 铭 、 钼 舍 量 高 的 试 样 ， 溶 样 过 程 中 ， 尤 其 蒸发 至 近 糖 浆 状 时 ， 应 多 摇动 ， 再 用 硝酸 (1. 42g/ mL) 























氧化 。 

2) 空白 试验 。 与 试 样 的 测定 平行 ， 并 按 同 样 的 操作 做 空白 试验 ， 各 种 试剂 及 其 用 
量 与 试 样 测定 的 试剂 及 用 量 完全 一 样 。 

3) 测定 

@ 溶解 试 样 。 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 30 ~ 60mL 盐酸 (1. 19g/mL) - 硝 
酸 (1.42g/mL) 混合 酸 ， 盖 上 表面 呈 ， 缓 慢 加 热 至 试 样 完 全 溶解 ( 硼 钢 中 硼 质 量 分 数 
大 于 1% ， 或 硼 质 量 分 数 大 于 0.01% 且 硅 质量 分 数 大 于 1% 时, 均 要 除 硼 。 试 样 溶解 
后 ， 将 试 液 加 热 浓 缩 至 体积 约 为 10mL， 加 入 40mL 甲醇 ， 移 动 表面 严 稍 留 空隙 ， 低 温 
缓慢 挥发 溶液 至 10mL 以 下 ) ， 加 入 5mL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 取 下 ， 稍 冷 ， 用 少量 水 冲 
洗 表 面 表 和 杯 壁 。 

按 表 2-5 规定 加 入 高 氧 酸 (1.67g/mL)， 加 热 蒸 发 至 冒 烟 ， 盖 上 表面 秋 ， 继 续 加 热 
使 高 氧 酸 回流 15 ~25min。 

@) 取 下 稍 冷 , 用 6mL 盐酸 溶液 (1.19g/L) 润 湿 盐 类 ， 并 使 六 价 铬 还 原 。 加 入 
100mL 热 水 ， 搅 拌 ， 微 热 使 可 溶性 盐 类 溶解 。 加 入 少量 纸浆 ， 立 即 用 中 速 滤纸 过 滤 ， 
用 淀 蝇 将 条 附 在 杯 壁 上 的 沉淀 仔细 擦 下 ， 用 热 盐 酸 溶 液 (5 +95) 洗 净 烧杯 并 洗涤 沉淀 
至 无 铁 离 子 [用 硫 氰 酸 饼 溶 液 (50g/L) 检查 ] ， 再 用 热 水 洗 涤 三 次 。 

@) 将 滤液 及 洗 液 移 人 原 溶 样 烧杯 中 ， 加 热 浓 缩 至 高 握 酸 冒 烟 ， 并 回流 15 ~ 25min， 
以 下 按 思 进行 操作 。 

@ 将 @ 和 人 所 得 沉淀 连同 滤纸 置 于 铂 册 坝 中 ， 烘 和 干 ， 灰 化 ， 用 铀 埋 坝 盖 部 分 盖 上 
霸 塌 ,在 1000 ~ 1050% 高 温 炉 中 灼 烧 30 ~40min( 灼 烧 时 间 视 二 氧化 硅 的 数量 和 钢 中 是 
否 含 钨 、 钥 而 定 ) ， 取 出 ， 稍 冷 ， 置 于 干燥 器 中 ,冷却 至 室温 ， 称 量 ， 反 复 灼 烧 至 


恒 量 。 
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沿 圭 塌 内 壁 加 4 滴 或 5 滴 硫 酸 溶液 (1 +1) 和 5mL 和 氧 氟 酸 溶液 (1.15g/mL)， 低 
温 加 热 至 冒 尽 硫酸 烟 ， 再 将 铂 霸 塌 置 于 1000 ~ 1050%C 高 温 炉 中 灼 烧 20min， 取 出 ， 稍 
冷 ， 置 于 干燥 器 中 ， 冷 却 至 室温 ， 称 量 ， 并 反复 灼 烧 至 恒 量 。 






































注意 : 
@ 舍 包 、 乌 、 钛 、 钻 的 试 样 ， 在 1000 ~ 1050% 灼 烧 后 ， 取出, 冷却， 加 入 1~ 
1. 5ml 硫酸 溶液 (1 +1)， 低 温 加 热 至 冒 尽 硫酸 烟 ， 在 800% 灼 烧 10min， 取 出 ， 置 于 











干燥 器 中 ,冷却 至 室温 ， 称 量 ， 并 反复 灼 烧 至 恒 量 ， 沿 圭 塌 内 壁 加 约 1mL 硫酸 溶液 
(1+1) 和 5mL 氧气 酸 溶液 (1.15g[mL) ， 低 温 加 热 至 冒 尽 硫酸 烟 ， 再 在 800Y 灼 烧 至 
恒 量 。 
@) 钨 、 钼 含量 较 高 的 试 样 ， 在 灼 烧 沉淀 过 程 中 ， 需 取出 铀 寺 声 ， 用 铀 丝 搅 碎 沉 
淀 ， 以 加 速 钨 、 钼 的 挥发 。 氢 氟 酸 挥 硅 后 于 800% 灼 烧 至 恒 量 。 
oe 
硅 含量 (质量 分 数 ) 的 计算 公式 为 
[ (Cm -mm) -(m—-m,)]x0.4674 









































w( Si) x 100% 
式 中 m 一 一 氢气 酸 处 理 前 铂 霸 坑 与 沉淀 质量 (g); 
mm 一 一 氧 氛 酸 处 理 后 铂 圭 塌 与 残渣 质量 (g) ; 
ma 一 一 氧 氟 酸 处 理 前 铀 圭 塌 与 空白 试验 的 沉淀 质量 〈(g) ; 
mu 一 一 氧 氛 酸 处 理 后 铂 圭 声 与 空白 试验 的 残 酒 质量 (8g)，; 
mo 一 一 试 样 量 〈(g) ; 
0. 4674 一 一 二 氧化 硅 换算 为 硅 的 换算 系数 。 








七 、 镭 的 测定 

锰 在 钢 中 的 主要 存在 形式 是 MaS， 有 的 也 呈 其 他 形式 的 化 合 物 ， 如 Mn;C、FeMmnSi、 
MnSi、MnO、MnO .Si0, 等 。 

锰 在 钢铁 冶 竹 过 程 中 ， 通 常 作 为 脱氧 剂 及 脱硫 剂 而 特意 加 入 。 锰 与 硫 能 形成 熔点 
较 高 的 MnS， 可 防止 因 FeS 而 导致 的 热 脆 现象 ， 进 而 提高 钢 的 可 银 性 。 锰 还 能 使 钢 的 
硬度 和 强度 提高 。 

锰 可 浴 解 于 稀 酸 〈 硝酸、 硫酸、 磷酸 等 ) 中 ， 生 成 Mao 。 锰 化 合 物性 质 也 很 活 
泼 ， 容 易 溶 解 和 氧化 。 锰 是 多 价 元 素 (2、3、4、6、7 价 ), 而 且 Mn( 亚 ) 、Mn( 亚 ) 
化 合 物 具有 灵敏 的 紫红 色 ， 这 些 都 是 锰 分 析 测 定 中 的 重要 特征 。 

锰 对 化 学 分 析 的 影响 主要 有 两 方面 : 一 是 锰 含 量 高 时 ， 在 低 酸 度 介质 中 遇 强 氧化 
剂 易 产 生 棕色 浑浊 ; 二 是 锰 含 量 高 时 ， 会 使 溶液 中 其 他 元 素 的 氧化 难以 完全 ， 如 高 锰 
钢 中 磷 的 氧化 就 是 一 例 。 

测定 锰 的 方法 很 多 ， 以 硝酸 匀 氧 化 滴定 法 及 高 碘 酸 钠 氧 化 光度 法 的 应 用 最 为 普遍 。 
这 两 种 方法 都 具有 操作 简单 、 快 速 、 准 确 、 稳 定 的 特点 。 此 外 ， 还 有 过 硫酸 锭 氧化 、 
亚 砷 酸 钠 - 亚 硝酸 钠 滴 定 法 、 过 硫酸 铵 氧化 、 高 鳃 酸 钙 滴 定 法 、 过 硫酸 铵 氧化 光度 法 、 
有 位 滴定 法 等 。 
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1 高 碘 酸 钠 ( 钾 ) 氧化 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 浴 解 后 ， 在 硫酸 、 磷 酸 介 质 中 ， 用 高 碘 酸 钠 ( 钾 ) 将 锰 
氧化 至 七 价 ， 测 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 生铁 、 铁 粉 、 碳 素 钢 、 合 金 钢 、 高 温 合金 和 精密 合金 中 锰 含 量 的 测 
定 ， 测 定 范围 为 0.01% ~2.0% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 混合 酸 : 取 50mL 硫酸 、150mL 硝酸 溶液 (1 +1) 、100mL 磷酸 混合 。 

2) 不 含 还 原 物 质 的 水 : 将 去 离子 水 (或 蒸馏水 ) 加 热 煮 沸 ， 每 升水 用 10mL 硫酸 
溶液 (1+3) 酸化 ,加 几 粒 高 碘 酸 钠 ( 钾 ) ， 继 续 煮 沸 约 10min ， 冷 却 后 使 用 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 试 样 ( 鳃 的 质量 分 数 为 0.01% ~ 0.1% 时 ， 称 取 0.5000g; 锰 
的 质量 分 数 为 0.1% ~1.0% 时 ， 称 取 0.2000g; 锰 的 质量 分 数 为 1.0% ~2.0% 时 ， 称 取 
0. 1000g) ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 (或 直接 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ) ， 加 1$mL 硝酸 溶液 
(1 +4)， 加 热 溶解 〈 合 金 钢 、 高 温 合金 和 精密 合金 用 王 水 或 盐酸 -过 氧化 氢 溶 解 ) ， 加 
20mL 混合 酸 (对 于 加 盐酸 溶解 的 试 液 ， 加 入 混合 酸 后 冒 烟 处 理 )， 加 水 至 约 40mL， 加 
10mL 高 碘 酸 钠 ( 钾 ) 溶液 (5% ) ， 加 热 至 沸 ， 并 保持 微 沸 2 ~3min( 防止 试 液 溅 出 )， 
冷却 至 室温 ， 于 容量 瓶 中 用 不 含 还 原 物 质 的 水 稀释 至 100mL。 

将 上 述 显 色 洲 液 移 入 比 色 严 中 (〈 锰 的 质量 分 数 为 0.01% ~ 0. 1% 时 采用 3cem 比 色 
看 ; 锰 的 质量 分 数 为 0.1% ~0.5% 时 采用 2cm 比 色 亚 ; 镭 的 质量 分 数 为 0.5% ~2.0% 
时 采用 lem 比 色 亚 ) 。 向 剩余 的 显 色 液 中 边 摇 边 滴 加 亚 硝 酸 钠 溶液 (1% ) ， 至 紫红 色 
刚好 褪去 ， 将 此 洲 液 移入 另 一 只 比 色 严 中 作为 参 比 ， 于 波长 530nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”用 标准 试 样 在 相同 条 件 下 显 色 操 作 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 溶解 高 硅 试 样 时 ， 可 滴 加 3 滴 或 4 滴 氢 氟 酸 。 

2) 溶 样 时 有 盐酸 参与 的 试 液 ， 一定 要 冒 烟 除 尽 Cl ,否则 显 色 非 常 慢 ， 且 不 
完全 
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3) 本 方法 对 铬 含量 较 高 的 试 样 消除 铬 的 干扰 十 分 有 效 ， 因 为 Cr( 五 ) 不 被 氧化 为 
Cr( WI) ， 至 少 不 明 显 。Cr( 亚 ) 的 绿色 在 530nm 处 几乎 不 吸收 。 因 此 ， 无 需 用 高 毛 酸 
将 Cr( 亚 ) 氧化 为 Cr( VY) 后 ， 再 用 高 碘 酸 钠 氧 化 镭 。 

4) 销 含 量 较 高 的 试 样 ， 如 磁 钢 、 铁 镍 销 合金 等 ，C0… 也 呈 粉 红色 ， 会 影响 吸光 
度 。 因 此 ， 必 须 用 亚 硝酸 钠 将 Mn( 碍 ) 的 紫红 色 褪 尽 后 作 参 比 溶液 ， 从 而 消除 铬 的 
干扰 。 

5) 本 方法 在 测定 过 程 中 ， 校 准 曲线 的 线性 良好 ， 也 很 稳定 ， 对 于 锰 含 量 较 高 (但 
质量 分 数 小 于 6% ) 的 试 样 ， 也 可 以 采用 分 液 显 色 的 方法 扩大 测量 范围 。 

6) 洲 液 中 加 入 磷酸 是 十 分 必要 的 。 其 作用 是 : 

人 与 Fe 络 合成 为 无 色 的 [Fe(P0,),]。 

@) 与 Mn ' 反 应 生成 Mn,(P0,), 或 本 [Mn(H,P0,),]， 从 而 降低 其 氧化 电位 ,使 
得 Mn ' 更 容易 被 高 磺 酸 盐 氧 化 。 
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@) 提高 高 锰 酸 的 稳定 性 ， 防 止 碘 酸 锰 和 过 碘 酸 锰 沉 淀 的 生成 。 

2. 过 硫酸 铵 氢化 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 酸 溶解 后 ， 在 银 盐 (催化 剂 ) 存在 的 情况 下 ， 用 过 硫酸 铁 
将 锰 氧 化 至 七 价 ， 测 其 吸光 度 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫 磷 混 合 酸 : 于 700mL 水 中 加 150mL 硫酸 ， 冷却 后 ， 加 150mL 磷酸 ， 用 水 稀 
释 至 1000mL。 

2) 定 锰 混合 酸 : 每 1000mL 溶液 中 含 0. 1g 硝酸 银 、12mL 硫酸 、15mL 硝酸 、15mL 
磷酸 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.5g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 (或 50mL 两 用 瓶 中 ) 。 

1) 对 于 碳 素 钢 、 低 合金 钢 的 测定 ， 加 25mL 硝酸 溶液 (1 +3)， 加 热 溶解 ， 者 沸 ， 
驱除 氮 氧 化 物 ， 加 10mL 过 硫酸 镁 溶液 (15% ) ， 继 续 者 沸 1 ~ 2min。 

2) 对 于 中 合金 钢 、 高 合金 钢 、 铸 铁 、 高 温 合金 的 测定 ， 加 10mL 王 水 (或 用 盐酸 - 
过 氧化 氨 ) ， 加 热 溶解 ， 加 SmL 高 氯 酸 ， 蒸 发 至 骨 白 烟 ， 维 持 1min 左右 ， 将 铬 氧化 至 
高 价 。 

3) 对 于 钨 钢 、 高 速 工 具 钢 的 测定 ， 加 20mL 硫 磷 混合 酸 ， 加 热 溶解 (或 用 王 水 溶 
解 后 加 硫 磷 混 合 酸 ， 滴 加 2mL 硝酸 氧化 碳化 物 ， 蒸 发 至 冒 白 烟 ) 。 

冷却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL (铸铁 试 样 可 干 滤 ) 。 从 中 分 取 5mL 溶液 ， 置 于 
150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 20mL 定 锰 混合 酸 ， 加 热 至 近 沸 ， 加 5mL 过 硫酸 铵 溶液 (15% ) ， 
铬 含量 较 高 的 试 样 可 多 加 5mL， 者 沸 0.5 ~ 1min, 冷却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL。 

将 显 色 液 倒 人 1 ~ 3cm 比 色 亚 中 ， 于 剩余 溶液 中 滴 加 1 ~3 滴 亚 硝酸 钠 溶 液 
(0.3% ) 至 紫红 色 褪 去 ， 以 此 为 参 比 ， 在 波长 530nm 处 测定 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 纯 铁 数 份 ， 分 别 加 入 不 同 量 的 锰 标 准 溶液 (0. 1mg/ mL)。 
或 称 取 不 同 锰 含 量 的 标准 试 样 ， 按 分 析 步 又 操作 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 对 于 含 铬 、 销 的 试 样 ， 必 须 滴 加 亚 硝 酸 钠 浴 液 或 EDTA 溶液 (5% ) ， 使 高 锰 酸 
紫红 色 褪 去 后 作 参 比 ， 以 消除 其 干扰 。 碳 素 钢 、 铸 铁 试 样 可 用 水 作 参 比 。 

2) 纯 铁 分 析 方 法 : 称 取 0.5g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 SmL 硝酸 溶液 
(1 +3)、10mL 硫 磷 混合 酸 、2mL 磷酸 溶液 (1 +1)， 加 热 溶解 ， 加 15mL 水 、lmL 硝 
酸 银 溶液 (1% ) ， 加 热 至 近 沸 ， 加 10mL 过 硫酸 锥 溶液 (15% ) ， 煮 沸 0.5 ~1lmin。 冷 
却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL。 将 溶液 倒 入 3cm 比 色 严 中 ， 于 剩余 溶液 中 加 2 滴 或 3 滴 
亚 硝酸 钠 溶液 (0.3% ) ， 摇 匀 ， 使 高 锰 酸 的 红色 褪去 ， 以 此 作 参 比 ， 在 波长 530nm 处 
测定 吸光 度 。 

同时 ， 做 一 份 试剂 空白 ， 并 从 测定 结果 中 将 空白 试验 测定 结果 减 去 。 

试剂 空白 的 吸光 度 一 般 为 0.005A， 原因 可 能 是 硝酸 银 被 过 硫酸 饼 氧 化 ， 生 成 银 
( 亚 ) 的 络 合 物 ， 涂 于 酸 后 形成 棕 黄 色 ， 日 常 分 析 中 可 以 忽略 。 

3) 过 硫酸 铵 氧化 时 间 为 0.5 ~ lmin 已 足够 ， 不 必 者 沸 至 骨 大 气泡 。 若 煮沸 时 间 太 
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长 ， 则 吸光 度 会 偏 低 。 当 硝酸 银 加 入 量 少 及 酸度 大 时 ， 这 样 的 影响 会 更 显著 。 但 是 发 
色 后 ,， 取 下 稍 加 静 置 ， 再 冷却 ， 对 显 色 完全 与 稳定 是 有 益 的 。 

3. 硝酸 铵 氧化 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 溶解 后 ， 在 磷酸 微 冒 烟 的 状态 下 ， 用 硝酸 铵 将 鳃 定量 氧 
化 至 三 价 ， 化 学 反应 式 为 

2MnHPO, + 3NH,NO, + 2H,PO, =2NH, MnH, (PO, ), 
+ NH,NO, +2HNO; + H,O 
过 量 的 硝酸 铵 立即 与 产生 的 亚 硝酸 盐 反 应 ， 反 应 式 为 
NH; + NO; =N 1 +2H,0 

反应 中 生成 的 亚 硝酸 盐 完 全 分 解 ， 从 而 使 二 价 锰 氧 化 至 三 价 锰 的 反应 进行 完全 。 
然后 ， 以 N- 茶 代 邻 氨基 葵 甲 酸 为 指示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 锭 标准 溶液 滴定 。 

由 于 钒 、 饥 也 被 定量 氧化 和 滴定 ， 因 此 会 干扰 测定 ， 必 须 予 以 校正 。 

本 方法 适用 于 各 类 钢铁 材料 中 鳃 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 2.0% ~3.0% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 指 示 剂 溶液 (0.2% ) : 称 取 0. 2g N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 及 
0. 2g 无 水 碳酸 钠 溶 于 水 中 ， 加 热 溶 解 ， 用 水 稀释 至 100mL， 过 滤 后 使 用 。 

2) 硫酸 亚 铁 饶 标准 浴 液 [c (Fe**) =0.020mol/L]: 称 取 8.0g 硫酸 亚 铁 锐 
[ (NH,),Fe(S0,), :6H,0]， 溶 于 300mL 水 及 50mL 硫酸 中 ,冷却 后 稀释 至 1000mL。 
于 溶液 中 放 入 纯 铝 片 或 纯 馈线 (可 以 将 电缆 铝 线 绕 成 弹簧 状 放 入 ， 铝 线 中 应 基本 不 含 
铁 、 锈 ) ， 放 置 数 天 ， 使 溶液 中 存在 的 少量 Fe 还原， 然后 用 0.02000molL 重 铬 酸 钾 
标准 溶液 标定 。 溶 液 的 浓度 可 以 保持 一 个 月 以 上 。 其 标定 方法 如 下 : 于 150mL 锥 形 瓶 
中 ， 用 滴定 管 或 移 液 管 加 入 20mL 重 馈 酸 钾 标 准 溶液 ， 加 入 30mL 水 、5mL 硫酸 溶液 








































































































(1+1) 、5mL 磷酸 溶液 (1 +1) 、1 滴 或 2 滴 指 示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 镑 标准 溶液 滴定 至 溶 
液 由 楼 桃红 色 转 为 亮 绿 色 为 终点 。 





硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 浓度 (mol/L) 的 计算 公式 为 
0. 02000mol/L x 20. 00mL 
V+B 


式 中 一 一 滴定 所 消耗 硫酸 亚 铁 匀 标 准 溶液 的 体积 (mL); 
B 一 一 指示 剂 校正 值 。 每 滴 指 示 剂 约 相 当 于 0.02molXL 硫酸 亚 铁饼 标准 溶液 
0.04mL (mL)。 


3) 重任 酸 钙 标 准 溶液 人 二 KeCe 0 =0.02000molL]: 称 取 0. 9806g 基准 重 馈 本 


钾 深 解 于 水 中 ， 然 后 于 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 1000mL。 

(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0. 1000 ~ 0.5000g 试 样 〈 锰 含量 大 于 或 等 于 10mg) ， 置 于 
200mL 锥 形 瓶 中 ， 加 25mL 硝酸 溶液 (1+3) 或 10 ~ 15mL 王 水 ,加 热 溶解 ， 加 15mL 
磷酸 [如 果 分 析 铸 铁 中 锰 的 含量 ， 则 应 先 过 滤 ， 用 稀 硝 酸 溶液 (2 +98) 洗涤 3 次 或 
4 次 ] ， 继 续 加 热 至 微 冒 烟 并 维持 lmin (此 时 溶液 平静 ， 无 气泡 ) ， 冷 却 约 30s， 立 即 加 





c(Fe’*)= 











! 吕 l 





















































56 | 材料 化 学 分 析 实 用 手册 





1.5 ~2g 硝酸 贸 ， 不 断 摇动 锥 形 瓶 ， 并 吹 去 氮 氧 化 物 。 冷 却 至 微 温 (50 ~70Y% ) ， 加 









































30mL 稀 硫 酸 溶液 (1+9) (高 铬 钢 加 100mL) ， 摇 匀 ， 冷 至 室温 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 深 
液 滴定 至 微 红 色 ， 加 1 滴 或 2 滴 指 示 剂 溶液 ， 继 续 滴 定 至 由 樱桃 红色 转变 为 亮 绿 色 或 
绿 黄 色 为 终点 。 
(4) 结果 计算 ” 锰 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
54. 94 
c(V+B) x 一 一 一 
w(Mn) = 1000 x ji00% 
m 
式 中 cc 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 





/一 一 滴定 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
B 一 一 指示 剂 校 正 值 。 每 滴 指 示 剂 约 相当 于 0.020molL 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 
0.04mL (mL); 
54. 94 一 一 鳃 的 摩尔 质量 ( g/mol); 
称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 的 测定 结果 为 镭 、 钒 ( 饥 ) 的 总 量 。 试 样 含 钒 ( 饥 ) 时 ， 应 减 去 校正 
值 。1% 钒 相当 于 1.08% 的 锰 ; 1% 饰 相当 于 0.39% 的 锰 。 

测定 未 知 试 样 时 ， 应 检定 钒 ( 希 )。 其 方法 为 : 在 滴定 锰 后 的 浴 液 中 ， 加 50mL 稀 
硫酸 溶液 (1+9) (已 知 100mL 稀 硫酸 者 不 必 补 加 )， 滴 加 3 滴 或 4 滴 高 锰 酸 钾 深 液 
(1% ) ， 此 时 溶液 星 红色， 再 加 2g 尿素 ,放置 1 ~ 2min 后 ， 加 5mL 亚 砷 酸 钠 溶液 
(0. 1mol/L) ， 此 时 应 保持 指示 剂 为 红色 ， 必 要 时 可 补 加 指示 剂 。 滴 加 6 ~ 8 滴 亚 硝酸 钠 溶 
液 (1% ) ， 放 置 1~2min 后 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 ， 终 点 由 楼 桃红 转变 为 亮 绿 色 
(高 铬 试 样 的 终点 由 暗 绿色 转 为 亮 绿色 ) 。 在 接近 终点 时 ， 应 降低 滴定 速度 ， 逐 滴 加 入 。 

滴定 所 消耗 的 硫酸 亚 铁 锭 标准 溶液 的 体积 ， 从 上 述 滴定 锰 、 钒 ( 锅 ) 含量 的 体积 
中 减 去 ， 然 后 按 公 式 计算 鳃 的 含量 。 

2) 冒 磷酸 烟 的 目的 是 : 驱 尽 其 余 各 酸 ; 控制 氧化 温度 (磷酸 沸点 为 213% ， 发 烟 
时 可 达 250% ， 但 发 烟 时 间 不 宜 过 长 ， 否 则 会 生成 焦 磷 酸 盐 ) ; 磷酸 是 锰 的 良好 稳定 剂 
(生成 MnP0, ) ; 磷酸 的 存在 不 使 铬 氧化 〈 即 使 用 高 氧 酸 冒 烟 也 不 氧化 ) ， 因 此 本 方法 
中 铬 不 干扰 测定 。 

硝酸 匀 氧 化 镇 的 适宜 温度 为 200 ~ 240% 。 磷 酸 微 冒 烟 时 的 温度 约 为 230% ， 冷 却 
30s 后 〈 约 在 220% ) 加 硝酸 狠 氧 化 力 最 强 ， 且 再 现 性 好 。 

3) 冷却 至 微 温 时 加 稀 硫酸 较 好 。 阁 温度 太 高 时 加 稀 硫酸 ,会 因 有 亚 硝 酸 盐 还 原 而 
使 测定 结果 稍 偏 低 。 但 也 不 要 冷却 至 室温 再 加 ， 和 否则 磷酸 黏稠 ， 加 稀 硫 酸 后 盐 类 不 易 
溶解 ， 也 不 宜 加 热 溶解 盐 类 。 做 批量 试 样 分 析 时 ， 应 适当 增加 磷酸 用 量 ， 这 样 冷却 至 
室温 时 ， 加 稀 硫 酸 后 也 容易 溶解 。 单 独 滴定 锰 不 受 酸 度 影 响 ， 可 以 加 水 稀释 。 考 虑 到 
试 样 要 检定 钒 ， 因 此 用 稀 硫酸 稀释 ， 以 保证 滴定 终点 灵敏 。 

4) 对 于 铬 含量 高 而 锰 含 量 小 于 3% (质量 分 数 ) 的 试 样 ， 最 好 先 用 高 握 酸 冒 烟 ， 
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加 盐酸 挥发 铬 ， 然 后 用 亚 硝 酸 钠 还 原 铬 ， 再 加 磷酸 冒 烟 。 本 法 也 适用 于 锰 铁 中 锰 的 











测定 。 
5) 有 时 出 现 终点 泛 红 现象 ， 其 原因 可 能 是 : 硝酸 饺 加 入 量 过 多 ,没有 分 解 完 全 ; 
滴定 时 温度 稍 高 或 滴定 过 快 ; 锥 形 瓶 上 有 黏附 的 Mn * 进入 溶液 。 因 此 ， 滴 定 近 终点 时 








要 放 慢 速度 ， 放 置 0.5 ~ lmin 不 变色 即 可 。 

6) N- 葵 代 邻 氨基 茶 甲 酸 指示 剂 具 有 还 原 性 ， 校 正 值 按 下 述 方法 测定 : 于 150mL 
锥 形 瓶 中 ， 用 滴定 管 或 移 液 管 加 入 0. 02000mol/L 重 铬 酸 钙 标准 溶液 5mL， 加 20mL 水、 
3mL 硫酸 溶液 (1 +1) 、3mL 磷酸 溶液 (1+1) 、3 滴 指 示 剂 ， 然 后 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 
溶液 滴定 至 绿色 为 终点 ， 男 取 一 份 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 ， 加 1 滴 指 示 剂 ， 同 样 滴定 ， 两 
者 所 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 宫 升 数 之 差 ， 即 相当 于 2 滴 指 示 剂 的 校正 值 。 通 常 每 滴 指 
示 剂 约 相当 于 0. 02000molL 硫酸 亚 铁 铵 标准 洲 液 0. 04mL。 

八 、 铬 的 测定 

铬 是 钢 中 常见 的 残余 元 素 及 合金 元 素 。 铬 能 提高 钢 的 力学 性 能 和 耐 磨 性 ， 提 高 钢 
的 滩 透 性 和 深 火 后 的 抗 变形 能 力 ， 还 可 增加 钢 的 硬度 、 弹 性 、 抗 磁力 、 耐 蚀 性 和 耐 热 
性 等 。 如 果 和 铸铁 中 同时 加 入 铬 和 镍 ， 能 使 之 具有 硬 而 蔬 的 特性 。 

铬 在 钢 中 的 存在 形态 较 复杂 ， 除 部 分 存在 于 铁 固 溶 体 中 以 外 ， 还 可 能 形成 碳化 物 

(CrsC、Cr,C;、Cr;C, 等 ) 、 氮 化物 (CrN、Cr,N) 、 硅 化 物 (Cr,Si) 及 氧化 物 (Cr,0,) 
等 形态 。 其 中 ， 铬 的 碳化 物 及 氮 化 物 较 稳 定 。 
在 含 铬 钢 的 分 解 中 ， 一 定 要 使 那些 较 稳 定 的 碳化 物 及 氮 化 物 破坏 完全 。 一 般 来 说 ， 
铬 钢 可 被 热 的 盐酸 和 稀 硫 酸 分 解 ， 但 遇 浓 硝酸 时 ， 由 于 在 其 表面 生成 一 层 致密 的 氧化 
膜 而 被 钝 化 ， 以 致 不 溶解 。 为 了 将 碳化 物 分 解 完 全 ， 通 常 在 溶解 后 滴 加 硝酸 ， 或 加 热 
冒 硫酸 烟 或 高 氧 酸 烟 ， 有 的 甚至 需 在 硫酸 冒 烟 时 ， 滴 加 硝酸 才能 分 解 。 

铬 对 其 他 元 素 化 学 分 析 的 影响 主要 有 两 方面 : 一 是 铬 离子 有 颜色 (三 价 铬 呈 绿 色 、 
六 价 铬 呈 黄 色 )， 在 光度 法 中 需要 考虑 色泽 空白 ; 二 是 六 价 铬 化 合 物 有 氧化 性 ， 对 某 些 
试剂 有 氧化 作用 ， 遇 此 情况 时 应 将 其 还 原 到 低 价 。 当 然 ， 也 可 用 分 离 的 办 法 将 铬 去 除 ， 
常用 的 简便 方法 是 在 高 毛 酸 冒 烟 时 加 盐酸 (或 氢化 钠 )， 使 铬 以 所 化 铬 酰 (Cr0,Cl, ) 
的 形式 除去 。 化 学 反应 式 为 


人 0 

铬 的 测定 方法 很 多 ， 其 中 基于 铬 的 氧化 还 原 特 性 而 建立 起 来 的 滴定 分 析 法 是 最 常 
用 的 测定 方法 。 根 据 氧 化 剂 的 不 同 ， 可 分 为 银 盐 催化 过 硫酸 铵 氧化 法 、 高 鳃 酸 钾 氧 化 
法 及 高 氧 酸 氧 化 法 等 。 二 莱卡 巴 腓 光度 法 是 测定 微量 铬 的 有 效 方法 。 此 外 ， 还 有 
Cr * -EDTA 光 度 法 、Cr*-CAS ( 铬 天 青 S) 光度 法 、Cr'-X0 (二 甲 酚 橙 ) 光度 法 等 。 

1. 银 盐 -过 硫酸 铵 氧化 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 后 ， 在 硫 磷酸 介质 中 ， 用 银 盐 催化 ， 用 过 硫酸 铵 氧 
化 铬 及 锰 ， 加 入 稀 盐 酸 者 沸 ， 使 高 锰 酸 还 原 ， 用 亚 铁 标 准 溶液 滴定 重 铬 酸 。 当 有 钒 在 
在 时 ， 钒 也 被 过 硫酸 铵 氧化 为 高 价 ， 并 被 亚 铁 还 原 。 可 以 在 测定 铬 、 钒 含量 的 溶液 中 
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用 高 鳃 酸 钾 氧 化 钒 ， 滴 定 后 予以 校正 ,或 进行 铬 、 钒 联 测 。 

铬 氧化 的 酸度 很 重要 ， 一 般 认为 c(H' ) =2 ~2.5mol/L 为 最 佳 。 若 酸度 太 低 ， 则 
易 析 出 二 氧化 鳃 沉淀 ; 若 酸 度 太 高 ， 则 氧化 慢 ， 其 至 当 酸 度 过 高 时 ， 过 硫酸 铵 分 解 生 
成 过 氧化 氢 反 而 使 铬 还 原 ， 使 测定 结果 偏 低 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 铬 含量 的 测定 ,测定 范围 为 大 于 0.05% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫 磷 混 合 酸 : 将 150mL 硫酸 加 入 700mL 水 中 ,冷却 后 ， 加 150mL 磷酸 ， 用 水 
稀释 至 1000mL。 


























2) 重 铬 酸 钾 标 准 深 液 | (§ —K,Cr,0 ,)»0 02000mol/L 或 0. 05000mol/L|， 称 取 


0. 9806g 或 2.4515g 重 铬 酸 钾 ， 溶 于 水 中 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 1000mL。 
3) 硫酸 亚 铁 馆 标准 溶液 [c(Fe**) 为 0.020molL 或 0.050moL]: 将 8.0g 或 
20. 0g 硫酸 亚 铁 饼 〔 (NH,),Fe(S0,),;: 6H,0】 溶 解 于 300mL 水 及 50mL 硫酸 中 ,冷却 
1000mL。 向 溶液 中 放 入 纯 铝 片 或 纯 铝 线 ， 放 置 数 天 ， 使 溶液 中 存在 的 少量 
e 还 原 ， 然 后 用 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 标定 ， 标 定 方法 参见 本 书 中 “ 锰 的 测定 ”。 


4) 亚 砷 酸 钠 溶液 c( 了 aas0,]=0 lmol/L|: 向 100mL 水 中 加 0.49g As,0,、 


1. 0g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 溶解 。 

5) N- 葵 代 邻 氨基 葵 甲 酸 指示 剂 溶液 (0.2% ) : 在 100mL 水 中 加 入 0.2g N- 葵 代 邻 
氨基 茶 甲 酸 、0. 2g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 溶解 。 

指示 剂 本 身 具 有 还 原 性 ， 应 予以 校正 。 指 示 剂 的 校正 值 随 铬 (V) 量 的 不 同 而 稍 
有 不 同 ， 通 常 每 滴 指 示 剂 相当 于 0.020mol/L 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 0.04mL。 其 余 浓度 的 
校正 值 见 表 2-6。 
























































表 2-6， ”过 硫酸 铵 氧化 法 滴定 不 同 含量 铬 的 处 理 









































称 样 量 | 硫 磷 混 合 酸 体积 | 稀释 体积 标准 溶液 浓度 指示 剂 校正 值 
钢 种 | w(Cr)(%) 人 
/g /mL /mL c(Fe’*)/(mol/L) /mL 
碳 素 钢 三 0. 05 1.0 45 160 0. 01000 0. 08 
1.0 ~5.0 0.5 40 150 0. 02000 0. 04 
全 全 钢 | 0~10.0 0.3 30 130 
10.0 ~20.0 0.2 25 120 0. 05000 0.02 
20.0 ~30.0 0.1 25 120 
并 10 (加 7mL 
含 钨 钢 1.0~5.0 0.2 oy 50 0. 02000 0. 04 
(3) 分 析 步 又 称 取 0.1~1.0g 试 样 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 〈 含 钨 钢 置 于 200mL 
锥 形 瓶 中 ) ， 加 5 ~ 15mL 王 水 溶解 ， 再 加 10 ~ 45mL 硫 磷 混合 酸 ( 含 钨 钢 需 补 加 7 ~ 
8mL 磷酸 ) ， 加 热 蒸发 至 冒 白 烟 约 30s， 当 有 黑色 碳化 物 不 溶解 时 ， 可 以 稍 冷 ， 补 加 1 ~ 
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2mL 硝酸 ， 再 次 莹 发 至 冒 烟 。 冷 却 ， 用 水 稀释 至 120 ~ 150mL ( 含 钨 钢 只 需 加 50 ~ 
55mL 水 ; 如 果 为 铸铁 试 样 ， 则 将 试 液 稀释 至 约 80mL， 过 滤 ， 用 热 水 洗 涤 沉 淀 ， 体 积 
约 为 150mL) ， 加 5 滴 硝酸 银 溶液 (1% ) 、10 ~ 25mL 过 硫酸 铵 溶液 (15% ) ， 微 沸 
5min， 使 铬 及 锰 氧 化 ,溶液 呈 高 锰 酸 的 红色 ， 并 分 解 过 量 的 过 硫酸 铵 ( 若 溶液 不 呈 红 
色 ， 可 适当 补 加 过 硫酸 饿 溶液) ， 加 入 6 ~7mL 盐酸 溶液 (1 +3) [ 含 钨 试 液 加 2 ~3mL 
盐酸 溶液 (1 +9) ] ， 继 续 煮沸 2 ~3min 至 红色 消失 ,冷却 ， 加 2 滴 指 示 剂 溶液 ， 用 硫 
酸 亚 铁 包 标准 溶液 滴定 ， 以 溶液 由 樱桃 红色 转变 为 亮 绿 色 或 绿 黄色 为 终点 。 
(4) 结果 计算 ” 铬 的 质量 分 数 为 
e(V+B) xn 
w( Cr) = x 100% 
式 中 oc 一 一 硫酸 亚 铁 饼 标 准 溶液 的 浓度 (mol/L); 
V 一 一 滴定 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
B 虽 示 剂 校正 值 (mL); 



























































17. 33— Cr 的 摩尔 质量 (g/mol); 


称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 试 样 中 铬 售 量 、 称 样 量 、 处 理 酸 、 标 准 溶液 浓度 的 关系 见 表 2-6。 

2) 硫 磷 混 合 酸 骨 烟 时 间 不 宜 过 长 ， 否 则 ， 由 于 部 分 磷酸 经 骨 烟 后 转化 为 焦 磷 酸 
(了 HP,0, ) ， 加 水 稀释 后 煮沸 ， 会 生成 大 量 金属 的 焦 磷 酸 盐 白 色 沉 淀 ， 妨 碍 测定 。 

3) 测定 结果 为 铬 、 钒 ( 镁 ) 总 量 。 试 样 含 钒 时 ， 应 减 去 校正 值 。19 的 钒 相当 于 
0.34% 的 铬 ; 1% 的 饥 相 当 于 0. 124% 的 铬 。 

测定 未 知 试 样 时 ， 应 检定 钒 ( 饥 )。 其 方法 如 下 : 向 滴定 铬 后 的 溶液 中 滴 加 7 滴 或 
8 滴 高 鳃 酸 钾 溶 液 (1% ) ， 加 10mL 硫酸 溶液 (1 +1) [ 含 钨 试 液 加 20mL 硫酸 溶液 
(1+4)]、2.0g 尿素 ， 此 时 指示 剂 被 高 锰 酸 钾 氧 化 分 解 ， 洲 液 呈 高 镭 酸 的 紫红 色 ， 放 
置 2~3min 后 ， 加 入 SnmL 亚 砷 酸 钠 深 液 (0. lmolL) ,使 紫红 色 消 退 ， 溶液 中 留存 平均 
价 为 3.3 的 锰 离 子 ， 加 入 3 滴 或 4 滴 指示 剂 ， 指 示 剂 被 3. 3 价 锰 离 子 氧化 而 呈 樱 桃红 
色 , 加 6~8 滴 亚 硝酸 钠 溶液 (1% ) 还 原 三 价 锰 离 子 ， 此 时 指示 剂 的 红色 仍 保留 ， 
lmin 后 ， 用 0. 02000molML 的 硫酸 亚 铁 馆 标准 溶液 滴定 ， 以 溶液 由 楼 桃红 色 转 变 为 亮 绿 
色 或 绿 黄色 为 终点 。 将 滴定 所 消耗 的 硫酸 亚 铁 饶 标准 溶液 的 体积 从 上 述 滴定 铬 、 钒 
( 饥 ) 含量 的 体积 中 减 去 ， 然 后 按 公 式 计 算 铬 的 含量 。 

也 可 用 滴定 所 消耗 的 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 计算 钒 (车 试 样 中 不 含 饰 ) 的 质 
量 分 数 ， 公 式 为 





m 























WT 




































































S0. 94 
=) Xo 
w(V) = x 100% 
m 


硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 浓度 ( mol/L); 








式 中 ce 
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T 一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL ) ; 
b 间 示 剂 的 校正 值 ， 约 相当 于 0.02molL 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 0.03mL 
(mL); 
50. 94 一 一 钒 的 摩尔 质量 (g/mol)，; 
称 样 量 (g) 。 

4) 加 盐酸 除了 用 于 还 原 高 锰 酸 以 消耗 其 干扰 外 ， 还 有 沉淀 Ag 的 作用 ， 以 避免 由 
于 过 硫酸 贸 未 分 解 完 全 ， 使 已 被 还 原 的 锰 又 被 氧化 成 高 价 锰 ， 从 而 使 测定 结果 偏 高 。 
值得 注意 的 是 ， 加 盐酸 后 煮沸 的 时 间 不 宜 过 长 ， 和 否则 ， 过 度 蒸发 会 导致 酸度 变 大 ， 铬 
(VI) 有 被 还 原 的 可 能 ， 从 而 使 测定 结果 偏 低 。 此 外 ， 生 成 的 氯 化 银 应 为 白色 沉淀 ， 如 
果 为 神色， 说明 被 二 氧化 镭 污 染 。 此 现象 在 试 样 中 含 锰 量 高 时 可 能 出 现 。 此 时 ， 应 补 
加 盐酸 还 原 。 在 含 钨 试 样 中 ， 由 于 溶液 中 的 磷酸 浓度 较 高 ， 高 锰 酸 很 容易 被 还 原 ， 因 
此 只 需 加 少量 盐酸 ， 以 防止 铬 (VW) 受 影响 。 

加 盐酸 还 原 高 锰 酸 后 ， 应 立即 用 水 冷却 ， 和 否则 猪 ( YI) 有 被 还 原 的 可 能 ， 会 使 测 
定 结果 偏 低 。 

5) 当 试 样 含 钨 量 高 时 ， 会 干扰 指示 剂 的 终点 变化 与 观察 ， 需 要 增加 磷酸 的 用 量 。 
冒 烟 后 ， 用 水 稀释 时 的 体积 也 不 宜 过 大 ， 和 否则 指示 剂 呈 现 灰 蓝 色 ， 而 不 是 正常 的 樱桃 
红色 。 若 改 用 混合 指示 剂 ， 即 N- 亲 代 邻 氨基 茶 甲 酸 和 二 茶 胺 磷酸 钠 指示 剂 各 1 滴 或 2 
滴 ， 终 点 变化 较为 明显 。 

6) 关于 钒 、 锅 的 和 干扰， 通常 只 讲 到 钒 ， 而 很 少 提 到 久 ， 可 能 是 因为 钒 是 钢 中 的 常 
见 元 素 ， 而 镁 只 在 一 些 特殊 钢 中 才 加 入 ， 且 一 般 含量 很 低 ， 对 铬 的 影响 小 。 此 外 ， 有 
人 提出 ， 饥 的 氧化 电位 (到 .cs =1.44V) 高 于 CL 的 电位 ， 因 此 认为 当 加 HCL 者 沸 
时 ，Ce 已 被 还 原 ， 因 此 对 铬 不 干扰 。 

7) 高 速 工具 钢 中 的 铬 、 钒 可 按 下 面 的 方法 进行 联 测 : 称 取 0.3g 试 样 ， 置 于 
200mL 锥 形 瓶 中 ， 加 5mL 王 水 ， 加 热 溶 解 ， 加 20mL 硫 磷 混合 酸 、8mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 
烟 ， 维 持 30s， 冷却 ， 加 55 ~60mL 水 ， 加 5 滴 硝 酸 银 溶液 (1% ) 、15mL 过 硫酸 铵 溶液 
(15% ) ， 微 沸 3min， 氧 化 铬 及 镭 〈 试 样 中 含 锰 量 低 时 加 几 滴 1% 高 镭 酸 钾 溶 液 )， 加 入 
2mL 盐酸 溶液 (1 +9) ， 继 续 者 沸 2min， 冷 却 ， 加 2 滴 指示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 
(0. 02000molML) 滴定 ， 以 溶液 由 樱桃 红色 转 为 亮 绿色 为 终点 。 此 为 铬 、 钒 消耗 硫酸 亚 
铁 铵 标准 溶液 的 量 ,， 计 为 V。 

在 滴定 铬 后 的 溶液 中 ( 约 70mL) ， 滴 加 8 滴 或 9 滴 高 锰 酸 钾 溶 液 (1% ) 、20mL 硫 
酸 溶液 (1 +4) 、2g 尿素 ， 放 置 2 ~3min 后 ， 加 入 SmL 亚 砷 酸 钠 溶液 (0. 1mol/L)， 当 
紫红 色 消 退 ， 加 入 3 滴 或 4 滴 指 示 剂 溶液 、5 滴 或 6 滴 亚 硝酸 钠 溶 液 (1% ) ，1 ~ 2min 
后 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 ， 终 点 由 杰 桃 红色 转变 为 亮 绿 色 。 此 为 钒 消耗 硫酸 亚 
铁 铵 标准 溶液 的 量 ， 计 为 友 。 

铬 、 钒 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

17. 33 


c(Vi+B) x 一 一 一 
W(Cr) = x100% -w(V) x0.34 
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8) 


(1) 


20(V 


(Vb) x Te 
x 100% 
m 








含 铬 量 高 时 ， 可 以 先 用 亚 铁 标准 溶液 滴定 至 试 液 呈 淡 黄色 ， 然 后 加 入 指示 剂 ， 
以 防止 指示 剂 在 大 量 过 量 氧化 剂 存在 的 情况 下 渐渐 分 解 ， 影 响 终点 观察 。 
25 三 








二 茶 卡 巴 肝 光 度 法 














方法 提要 ”用 硝酸 和 高 氧 酸 溶解 试 样 ， 在 磷酸 - 高 氧 酸 介质 中 ， 用 高 锰 酸 钾 氧 











化 铬 ,， 铬 ( VI) 氧化 二 葵 卡 巴 有 
铬 。 铁 ( 焉 ) 与 显 色 剂 会 生成 黄 棕色 络 合 物 ， 加 入 磷酸 可 抑制 其 影响 。 
本 方法 适用 于 钢 和 铸铁 中 铬 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.01% ~ 0. 35% ( 质量 分 数 ) 。 


试 档 





(2) 








后 形成 紫红 色 络 合 物 ， 在 波长 540nm 处 用 光度 法 测定 











主要 试剂 














1) 混合 酸 : 将 30mL 高 氧 酸 、15mL 硝酸 和 15mL 水 混合 。 
2) 二 茶 卡 巴 有 矢 溶液 (0.5% ) : 将 4g 莱 二 甲酸 酥 溶解 于 100mL 热 乙 醇 中 ， 加 入 
0. 5g 二 葵 卡 巴 肝 ， 冷 却 ， 储 于 棕色 瓶 中 ， 约 可 稳定 半 个 月 。 


二 茶 卡 巴 脐 又 称 为 二 茶 氨基 腺 、 二 茶 碳 酰 二 有 讲 及 二 茶 借 有 讲 。 
分 析 步 又 称 取 0. 5g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 10mL 混合 酸 ， 加 热 至 


(3) 


D3 fn 人 











上 E 溶 


和 F 交 E 



































并 继续 加 热 至 冒 白 烟 ， 高 握 酸 在 瓶 壁 约 1/2 处 回流 ， 使 铬 氧化 ， 并 保持 








此 温度 约 30s。 冷 却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mlL (必要 时 可 干 滤 )。 
移 取 2mL 试 液 (Cr 的 质量 分 数 小 于 0.05% 时 移 取 5mL) 置 于 50mL 两 用 瓶 中 ， 加 
20mL 水 ,煮沸 ， 加 2 滴 高 镭 酸 钾 溶 液 (1% ) ， 微 沸 约 2min， 冷 却 ， 加 4mL 磷酸 溶液 


(1+1)、5mL 尿素 溶液 (10% ) ， 





滴 加 亚 硝 酸 钠 溶液 (0.3% ) 至 红色 消退 ， 每 滴 之 间 











停 5~10s。 用 水 稀释 至 约 40mL， 用 移 液 管 加 20mL 二 葵 卡 巴 脏 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 
lmin 后 ， 根 据 铬 含量 选用 3cm 


于 0.35% ) 比 色 ] 


2mL、 


(4) 





























(Cr 的 质量 分 数 小 于 0.1% ) 或 lem (Cr 的 质量 分 数 小 


1， 在 波长 540nm 处 ， 以 水 为 参 比 ,测量 吸光 度 。 


校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0. 5g 纯 铁 (Cr 的 质量 分 数 小 于 0.01% ) ， 按 分 析 步 又 
溶解 、 稀 释 ， 从 中 移 取 2mL 溶液 数 份 ， 分 别 加 入 铬 标准 溶液 (10pg/mL) 0mL、1mL、 


测量 吸光 度 并 绘制 校准 曲线 。 


出 ? 


(5) 
1) 


充 ， 铬 自 


2) 


附注 




















…、7mL， 加 20mL 水 ， 滴 加 2 滴 高 锰 酸 钾 深 液 (1% ) ， 者 沸 ， 按 分 析 步 又 显 色 ， 


























高 毛 酸 冒 烟 时 的 温度 很 重要 ， 要 保持 微 沸 温 度 冒 烟 ; 高 毛 酸 在 瓶 壁 约 1/2 处 回 





测定 结果 不 会 偏 低 。 
显 色 液 在 放置 过 程 中 ， 








吸光 度 将 略 有 增加 ， 主 要 是 铁 与 试剂 作用 的 黄色 逐渐 显 








所 以 显 色 后 宜 在 10min 内 测定 吸光 度 ， 批 量 大 时 宜 逐 只 进行 显 色 测 量 。 


3) 








碳酸 钠 分 离 - 二 茶 卡 巴 朋 














光度 法 测定 铬 : 称 取 0.28g 试 样 (Cr 的 质量 分 数 小 于 





0.01% 时 称 取 0.3 ~0.4g)， 置 于 150mL 烧杯 中 ， 随 同 试 样 制备 试剂 空白 。 加 10mL 硝 
酸 溶 液 (1 +3)， 加 热 溶 解 (也 可 加 盐酸 助 溶 )， 加 5mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 加 热 至 刚 











冒 烟 ， 取 下 稍 冷 ， 加 30mL 水 ， 加 热 溶解 盐 类 后 ， 加 2mL 高 鳃 酸 钾 溶液 (1% ) ， 阁 沸 
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至 二 氧化 锰 沉 淀 完全 ， 用 水 稀释 至 80 ~ 90mL， 在 不 断 搅拌 下 ， 分数 次 缓 组 加 入 30mL 
碳酸 钠 溶液 (20% ) ， 冷 却 至 室温 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 250mL， 然 后 用 双 层 中 速 滤纸 干 
过 滤 ， 弃 去 最 初 滤液 。 

移 取 10 ~50mL 滤液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 4mL 硫酸 溶液 (1 +6) ， 揪 匀 ( 若 
移 取 的 试 液 呈 粉红 色 ， 可 能 尚 有 部 分 高 鳃 酸 未 分 解 ， 则 加 5mL 尿素 溶液 (10% ) ， 仔 
细 滴 加 亚 硝 酸 钠 溶液 (0.3% ) 至 试 液 呈 无 色 再 过 量 1 滴 )， 用 水 稀释 至 约 90mL， 加 
2mL 二 茶 卡 巴 肝 溶 液 (0.5% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 按 上 述 条 件 测量 吸光 度 , 减 去 试剂 
空白 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 铬 含量 。 

九 、 钒 的 测定 

钒 是 钢铁 中 常见 的 合金 元 素 之 一 。 钒 能 使 钢 具 有 一 些 特殊 的 力学 性 能 ， 能 提高 钢 
的 抗 拉 强 度 和 届 服 强度 ， 尤 其 是 能 提高 钢 的 高 温 强 度 ， 提 高 工具 钢 刀 有 具 的 使 用 寿命 。 
钒 和 硫 、 氮 、 氧 都 有 强 亲 和 力 ， 在 炼 钢 时 ， 可 作 细 化 唱 粒 的 脱氧 剂 。 

钒 在 钢 中 主要 形成 稳定 的 碳化 物 ， 如 V,C,;、V,C 等 或 更 复杂 的 碳化 物 。 钒 也 可 与 
硫 、 氧 、 氮 形成 极 稳定 的 化 合 物 ， 在 铁 中 形成 固溶体 。 钒 的 碳化 物 坚 硬 而 稳定 ， 用 硫 
酸 或 盐酸 处 理 试 样 几乎 不 被 分 解 ， 只 有 一 些 强 氧 化 剂 (如 硝酸 、 过 硫酸 饼 、 高 握 酸 冒 
烟 等 ) 才能 将 其 破坏 ， 也 可 用 硫 磷 酸 冒 烟 。 单 质 钒 可 溶解 于 稀 的 硝酸 盐酸 混合 酸 中 ， 
溶解 后 呈 钒 (人 V) 状态 〈 呈 蓝 色 ) ,被 强 氧 化 剂 氧化 后 呈 钒 (V) 状态 ( 呈 黄 色 ) 。 

钒 对 化 学 分 析 的 影响 主要 表现 为 : 一 是 钒 在 溶液 中 有 颜色 ， 用 光度 法 测定 时 需要 
考虑 色泽 空白 ; 二 是 五 价 钒 化 合 物 是 氧化 剂 ， 不 稳定 ， 易 被 还 原 ， 对 某 些 有 机 显 色 剂 
有 和 氧化 作用 。 此 外 ,五 价 钒 能 与 磷 、 钥 一 起 生成 络 合 物 ， 使 磷 的 测定 结果 偏 低 ， 通 常 
用 亚 铁 将 其 还 原 成 低 价 以 消除 其 干扰 。 

测定 钢铁 中 钒 的 方法 很 多 ， 氧 化 还 原 滴定 法 是 最 常用 的 简便 、 准 确 的 方法 。 根 据 氧 
化 剂 的 不 同 ， 可 分 为 高 锰 酸 钾 氧 化 法 、 硝 酸 (或 硝酸 饼 ) 氧化 法 、 过 硫酸 饼 氧 化 法 及 过 
氧化 氨 氧 化 法 。 利 用 钒 (V) 氧化 二 茶 胺 磺 酸 钠 而 使 其 呈 紫 色 仍 是 目前 微量 钒 测定 中 最 
简单 、 快 速 的 直接 光度 法 。 基 于 钒 (V) 与 N- 验 甲 酰 茶 胺 〈 钥 试剂 ) 在 强酸 性 溶液 中 形 
成 水 不 溶性 络 合 物 ， 用 氯仿 或 茶 茜 取 的 茜 取 光度 法 也 是 测定 钢铁 中 微量 钒 的 常用 方法 之 
一 。 近 年 来 , 三 (多 ) 元 络 合 物 显 色 体 系 测定 钒 的 方法 很 多 ， 应 用 于 钢铁 分 析 中 的 有 
钒 (V)-PAR-HO， 钒 (V)-PADAP- 了 0, 及 钒 (V)- 三 澳 连 茶 三 酚 - 二 茶 肌 体系 等 。 

1. 高 锰 酸 钾 氧 化 - 亚 铁 滴 定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 后 ， 加 硝酸 氧化 ， 加 硫 磷 混 合 酸 骨 烟 破坏 碳化 物 。 
在 室温 下 ， 用 高 锰 酸 钾 将 钒 氧化 为 钒 ( V ) ， 过 量 的 高 锰 酸 钾 在 尿素 存在 的 情况 下 用 亚 
硝酸 钠 还 原 ， 并 加 亚 砷 酸 钠 选择 性 地 还 原 可 能 生成 的 高 价 铬 ( YI)， 最 后 用 亚 铁 标准 溶 
液 滴 定 钒 ( V ) 。 

本 方法 适用 于 生铁 、 碳 素 钢 、 合 金 钢 、 精 密 合金 、 高 温 合金 中 钒 的 测定 ， 测 定 范 
围 大 于 0. 1% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫 磷 混 合 酸 : 将 150mL 硫酸 溶 于 700mL 水 中 ,冷却 后 ， 加 150mL 磷酸 ， 用 水 
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稀释 至 1000mL。 








2) 亚 砷 酸 钠 溶液 cBNasas0, ]=0 10mol/L |: 问 100mL 水 中 加 入 0. 49g As,0;、 
1. 0g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 溶 解 。 
3) 重 铭 酸 钙 标 准 溶液 (二 


钾 ， 溶 于 水 中 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 1000mL。 

4) 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (4% ) : 采用 硫酸 溶液 (5 +95) 配制 。 

5) 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 [c (Fe'*) =0.020mol/L]: 将 8.0g 硫酸 亚 铁 铵 
[ (NH, );Fe (SO,); :6H,0] 溶解 于 300mL 水 中 ， 加 入 50mL 硫酸 ,冷却 后 用 水 稀释 至 
1000mL。 在 溶液 中 放 入 纯 铝 片 或 纯 铝 线 (可 将 电缆 馈线 绕 成 弹簧 状 放 入 ， 纯 铝 中 应 基本 
不 含 铁 、 锰 ) ， 放 置 数 天 ， 使 溶液 中 存在 的 少量 Fe 还原， 然后 用 0. 02000molLL 重 铬 酸 钾 
标准 溶液 标定 ， 深 液 浓度 基本 可 以 保持 一 个 月 以 上 。 标 定 方法 参见 本 节 中 “ 锰 的 测定 ”。 

6) N- 葵 代 邻 氨基 葵 甲 酸 指示 剂 溶液 (0.2% ) : 在 100mL 水 中 加 入 0.2g N- 葵 代 邻 
氨基 茶 甲 酸 、0. 2g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 溶解 。 

指示 剂 本 身 具 有 还 原 性 ， 校 正 值 按 下 述 方法 测定 : 在 150mL 锥 形 瓶 中 ， 用 滴定 管 
或 移 液 管 移 取 SmL 偏 钒 酸 铵 溶液 (0.020mol/L， 配 制 方法 为 : 将 2.340g NH,VO, 溶解 
于 热 水 中 ,冷却 后 于 容量 瓶 中 稀释 至 1000mL) ， 加 30mL 硫 磷 混合 酸 和 3 滴 指示 剂 溶 
液 ， 然 后 用 0. 020mol/L 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 绿色 为 终点 。 在 接近 终点 时 ,滴定 
速度 要 慢 ， 另 取 一 份 偏 钒 酸 铵 溶液 ， 加 1 滴 指 示 剂 溶液 ， 同 样 滴定 ， 两 者 所 用 硫酸 亚 
铁 铵 标准 溶液 体积 (mL) 之 差 ， 即 相当 于 2 滴 指 示 剂 的 校正 值 。 指 示 剂 的 校正 值 随 溶 
液 中 钒 含量 的 增加 而 增加 ， 通 常 取 每 滴 指 示 剂 的 校正 值 相当 于 0.020mol/L 硫酸 亚 铁 镁 
标准 溶液 0. 03mL。 

7) 硫酸 镍 溶液 (20% ) : 采用 硫酸 溶液 (1 +24) 配制 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.5 ~1.0g 试 样 ， 置 于 200mL 锥 形 瓶 中 ， 加 35mL 硫 磷 混 合 
酸 ( 钨 含量 高 的 钢 应 多 加 5mL 磷酸 )， 加 热 溶解 ， 滴 加 2mL 硝酸 氧化 ( 如果 试 样 不 易 
溶解 ， 可 先 用 王 水 或 盐酸 -过 氧化 氢 深 解 后 加 硫 磷 混 合 酸 ) ， 蒸 发 至 冒 硫酸 白 烟 ， 如 果 
有 黑色 碳化 物 不 溶 ， 可 稍 冷 ， 补 加 1 ~ 2mL 硝酸 ， 重 复 莹 发 崩 烟 。 稍 冷 ， 加 约 40mL 
(高 钨 钢 约 30mL) 水 ， 加 热 溶解 盐 类 [如果 有 石墨 炎 ， 则 应 当 过 滤 ， 并 用 硫酸 溶液 
(5 +95 ) 洗 次 并 浓缩 至 30 ~ 40mL]， 冷却 ， 加 2mL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (4% ) ， 摇 勺 ， 滴 
加 高 鳃 酸 钾 溶 液 (1% ) 至 呈 稳定 的 微 红 色 ， 加 1g 尿素 ,放置 1 ~2min 后 ， 滴 加 亚 硝 
酸 钠 溶液 (1% ) 至 红色 褪去 ， 加 3 ~5ml 亚 砷 酸 钠 溶液 (0. 1mol/L) ， 再 滴 加 2 ~4 滴 
亚 硝酸 钠 溶 液 (1% ) ， 放 置 1 ~ 2min 后 ， 加 入 2 滴 指 示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 
(0.020mol/L) 滴定 至 亮 绿色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 钒 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
50. 94 


eV4B) x50.24 
w(V) = 1000 00% 
m 


铬 酸 


a 





K,Cr, 0, | =0. 02000mol/L|， 称 取 0. 9806g 基准 习 
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式 中 ce 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 
T 一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL ) ; 
B 一 一 指示 剂 的 校正 值 ， 每 滴 指 示 剂 约 相当 于 0. 020molL 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 
0.03mL (mL); 
50.94 一 一 钒 的 摩尔 质量 ( g/mol); 
称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 通常 钒 的 质量 分 数 为 0.1% ~0.3% 时 ， 称 取 1. 0000g 试 样 ， 钒 的 质量 分 数 大 于 
0.3% 时 ， 称 取 0. 5000g 试 样 。 销 含量 较 高 的 试 样 ， 如 铁 销 钒 、 销 铬 钥 钒 磁 钢 等 ， 称 取 
0. 10000g 试 样 。 按 上 述 步骤 操作 至 高 鳃 酸 钾 氧化 前 ， 先 加 硫酸 镍 溶液 (20% ) 至 销 的 
粉红 色 被 掩蔽 后 ， 再 用 高 鳃 酸 钾 氧化 ， 以 下 操作 同 分 析 步 又 。 

2) 用 高 锰 酸 钾 氧 化 钒 时 ， 要 尽 可 能 控制 铬 等 不 被 氧化 或 即使 铬 被 氧化 了 也 不 被 硫 
酸 亚 铁 标 准 溶液 滴定 。 尤 其 是 在 分 析 高 铬 试 样 时 要 注意 这 一 点 。 铬 的 氧化 与 铬 含量 、 
度 、 高 锰 酸 钾 用 量 、 酸 度 及 氧化 时 间 等 因素 有 关 。 因 此 ， 在 操作 中 通常 采用 以 下 一 
些 必要 的 措施 : 

Q 采用 硫 磷酸 冒 烟 ， 可 起 到 还 原 溶解 试 样 中 产生 的 铬 (VL) 的 作用 ， 尤 其 当 测 定 
高 忽 钢 中 的 钒 时 效果 更 明显 。 

@ 采用 高 鳃 酸 钾 氧化 前 ， 加 少量 硫酸 亚 铁 铵 溶液 还 原 可 能 存在 的 镭 (了 肚 )、 铭 
( VI) ， 尤 其 是 高 铬 、 高 锰 试 样 必须 这 样 做 。 

@) 氧化 钒 时 ， 高 锰 酸 钾 深 液 不 能 过 量 太 多 ， 微 红色 已 经 足够 〈 高 铬 试 样 呈 暗 绿 
色 ) ， 和 否则 ， 铬 有 被 氧化 的 倾向 ， 尤 其 是 高 铬 试 样 ， 不 可 避免 铬 被 氧化 ， 但 应 尽 可 能 不 
使 被 氧化 的 铬 量 太 多 。 

由 滴定 前 ， 加 亚 砷 酸 钠 选择 性 地 还 原 铬 〈( 允 ) ， 再 加 亚 硝 酸 钠 还 原由 于 铬 的 诱导 
反应 而 氧化 的 锰 〈 亚 ) ， 这 对 高 铬 低 钒 试 样 、 高 铬 高 钼 试 样 ( 销 的 催化 作用 使 铬 易 被 
氧化 ) 尤为 重要 。 

@ 在 低温 时 〈 低 于 15% ) 应 加 高 锰 酸 钾 氧 化 。 

@) 高 铬 试 样 也 可 借 高 毛 酸 氧化 ， 滴 加 盐酸 或 氧化 钠 浴 液 挥发 铬 ， 但 只 适用 于 钒 的 
质量 分 数 小 于 0.5% 的 试 样 。 钒 的 质量 分 数 为 1% 时 ， 在 以 氯 化 铬 酰 方式 驱 铬 时 ， 少 量 
钒 (0.01% ~0.02% ) 形成 毛 化 钒 酰 (VOCL ) 而 挥发 损失 ， 因 此 一 般 不 采用 该 方法 。 

3) 分 析 含 忽 钢 时 ， 需 按 规定 稀释 溶液 (加 30mL 水 ) 。 过 度 地 稀释 将 导致 钨 干扰 
滴定 终点 ， 因 为 接近 终点 时 呈 蓝 灰色 ， 使 终点 不 明显 。 磷 酸 用 量 不 足 或 骨 硫 酸 烟 时 间 
太 短 ， 也 会 出 现 这 种 现象 。 

4) 试 样 中 含 饰 时 对 测定 有 干扰 ， 可 用 系数 法 扣除 ， 即 0.1% 钟 相 当 于 0.036% 
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的 钒 。 
2. 硝酸 氧化 - 亚 铁 滴定 法 
(1) 方法 提要 试 样 用 酸 洲 解 ， 在 热 的 硫 磷酸 溶液 中 ， 用 硝酸 将 钒 氧化 为 钒 














(V ) ， 部 分 锰 也 被 氧化 为 锰 〈 焉 ) ， 在 尿素 存在 的 情况 下 ， 用 亚 硝 酸 钠 还 原 以 消除 其 
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干扰 ， 然 后 用 硫酸 亚 铁饼 标准 溶液 滴定 。 
(2) 主要 试剂 





1) 硫 磷 混合 酸 : 在 700mL 水 中 加 150mL 硫酸 ， 冷 却 后 加 150mL 磷酸 ， 用 水 稀释 


至 1000mL。 
2) 亚 砷 酸 钠 溶液 [:( 二 NaAso,j=o IOmol/L|: 在 100mL 水 中 ， 加 入 0. 
As,0;、1. 0g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 溶解 。 











6 


49g 


3) 重 铬 酸 钾 标准 溶液 ($Cn0, =0 02000mol/L|， 称 取 0. 9806g 基准 重 铬 酸 


钾 深 于 水 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 1000mL。 














4) 硫酸 亚 铁 贸 标 准 深 液 [c (Fe*) = 0.020molML]: 将 8.0g 硫酸 亚 铁 饶 
[(NH, ),Fe(SO,),，. 6H,0] 深 于 300mL 水 中 ， 加 入 50mL 硫酸 ,冷却 后 用 水 稀释 至 
1000mL。 在 溶液 中 放 入 纯 铝 片 或 纯 铝 线 (可 将 电缆 铝 线 绕 成 弹 签 状 放 入 ， 纯 铝 中 应 基 
本 不 含 铁 、 镭 ) ， 放 置 数 天 ， 使 溶液 中 存在 的 少量 Fe 被 还 原 ， 然 后 用 0. 02000mol/L 

















重 铬 酸 钱 标 准 溶液 标定 ,溶液 浓度 基本 可 以 保持 一 个 月 以 上 。 标 定 方法 参见 本 
“ 锰 的 测定 ”。 








中 


5) N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 指 示 剂 深 液 (0.2% ) :在 100mL 水 中 加 入 0.2g N- 某 代 邻 


氮 基 葵 甲 酸 、0. 2g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 溶解 。 





(3) 分 析 步 又 称 取 1.0000g ( 含 铝 钢 称 取 0.5000g) 试 样 ， 置 于 200mL 锥 形 瓶 























中 ， 加 1$mL 硫 磷 混 合 酸 (高 铬 钢 先 加 10mL 王 水 溶解 试 样 ， 再 加 1$mL 硫 磷 混合 酸 ) 、 














7 ~8mL 磷酸 ， 温 热 溶解 ， 滴 加 2 ~3mL 硝酸 氧化 ， 蒸 发 至 冒 白 烟 ( 若 碳化 物 不 洲 ， 


则 


稍 冷 ， 补 加 2 ~3mL 稍 酸 ， 重 复 蒸 发 展 烟 ) ， 冷 却 1 ~2min， 再 小 心 加 4 ~5mL 硝酸 溶液 
(1+1) 进行 氧化 ， 者 沸 驱 除 氮 氧 化 物 ， 冷却 至 微 热 ， 加 50mL 水 、10mL 硫酸 溶液 
(1+1) [高 铬 钢 试 样 加 100mL 水 、20mL 硫酸 溶液 (1 +1) ]， 冷却 ， 加 2 ~3mL 亚 砷 酸 
钠 溶液 (0. 10mol/L) 、3g 尿素 、3 ~5 滴 指 示 剂 ， 使 指示 剂 被 锰 〈 亚 ) 氧化 而 显 红 色 ， 
然后 滴 加 5 ~7 滴 亚 硝 酸 钠 溶液 (1% ) 还 原 锰 ( 亚 ) ， 此 时 指示 剂 的 红色 仍 保 留 ， 放 置 























1 ~2min 后 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 ， 以 溶液 由 楼 桃红 色 和 转变 为 亮 绿 色 为 终点 。 
(4) 结果 计算 ” 钒 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
50. 94 
c(V-B) x 一 一 一 
的 三 — 1000 x 00% 
式 中 “ec 硫酸 亚 铁 匀 标 准 溶液 的 浓度 (mol/L ) ; 
T 一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL ) ; 
Bp § 示 剂 的 校正 值 ， 约 相当 于 0. 020mol/L 亚 铁 溶液 0.03mL (mL) ; 
50. 94 一 一 钒 的 摩尔 质量 (g/mol)，; 
称 样 量 (g) 。 
(5) 附注 
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1) 磷酸 的 存在 有 利于 钒 的 氧化 。 硝 酸 涂 液 (1 +1) 用 量 为 3 ~10mL， 测定 结果 一 
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致 。 但 值得 注意 的 是 ,不 能 用 浓 硝 酸 氧化 。 因 为 生成 的 氮 氧 化 物 不 易 驱 除 ， 常 使 测定 
结果 偏 低 。 

2) 在 大 量 磷酸 存在 的 情况 下 ， 钒 的 氧化 还 原 电位 增 大 ， 较 易 受 到 亚 硝 酸 钠 溶 液 的 
影响 ， 因 此 需 加 入 大 量 的 尿素 。 

3) 在 锰 〈 亚 ) 被 亚 硝酸 钠 溶 液 还 原 之 前 加 入 指示 剂 ， 使 指示 剂 被 镭 ( 亚 ) 氧化 
显 色 ， 可 以 降低 指示 剂 的 校正 值 。 对 于 高 铬 试 样 多 加 指示 剂 的 情况 ， 与 指示 剂 被 钒 
(V) 氧化 显 色 时 相反 ， 校 正 值 应 从 滴定 所 消耗 的 亚 铁 标 准 浴 液 体积 中 减 去 。 因 为 滴定 
被 鳃 〈 亚 ) 氧化 的 指示 剂 至 无 色 时 ， 将 消耗 亚 铁 标 准 溶液 ， 不 论 加 入 指示 剂 多 少 滴 ， 
校正 值 都 是 一 样 的 ， 约 相当 于 0. 020mol/L 亚 铁 标准 溶液 0.03mL。 校 正 值 的 测定 ， 可 以 
用 钒 的 质量 分 数 小 于 0. 001% 的 钢 样 按 上 述 方法 操作 求 得 。 

4) 通常 锰 的 质量 分 数 在 1% 以 下 的 试 样 ， 加 5 ~7 滴 亚 硝酸 钠 浴 液 就 可 以 还 原 全 部 
的 锰 〈 亚 ) ， 略 多 加 无 得 。 高 锰 试 样 应 先 将 锰 〈( 亚 ) 还 原 ， 即 加 3g 尿素 ， 滴 加 亚 硝酸 
钠 溶液 至 锰 〈 亚 ) 的 红色 褪去 ， 再 多 加 2 滴 或 3 滴 ， 放 置 1 ~2min 后 ， 加 1 滴 或 2 滴 指 
示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 饮 标 准 溶 液 滴定 至 终点 。 这 样 可 避免 因 鳃 未 还 原 完全 而 引起 误差 。 
但 钒 的 质量 分 数 应 按 下 式 计算 . 

































































50. 94 
c(V+B) x 了 000 


w(V) = 和 x100% 








式 中 c 一 一 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 

[一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL ) ; 

B 一 一 指示 剂 的 校正 值 ， 每 滴 指 示 剂 约 相当 于 0. 020molXL 亚 铁 标准 溶液 0. 03mL 

(mL); 

50. 94 一 一 钒 的 摩尔 质量 (g/mol)，; 
称 样 量 (g) 。 

5) 由 于 铬 不 被 氧化 或 被 氧化 量 极 少 ， 因 此 本 方法 对 高 铬 试 样 的 测定 更 为 适合 。 同 
时 ， 本 方法 还 克服 了 高 铬 、 高 镍 等 试 样 在 高 锰 酸 钾 氧 化 法 中 还 原 高 锰 酸 钾 时 颜色 不 易 
辨认 的 缺点 。 

6) 本 方法 中 久 也 被 氧化 ， 会 干扰 测定 。 

3. 锂 试剂 - 氨 仿 革 取 光度 法 

(1) 方法 提要 用 酸 溶解 试 样 ， 以 磷酸 掩蔽 铁 的 干扰 ， 用 高 鳃 酸 钙 将 钒 氧化 为 五 
价 状态 ， 在 尿素 存在 的 情况 下 ， 以 亚 硝 酸 钠 还 原 过 剩 的 高 锰 酸 钾 。 在 c(HCl) =4~ 
6mol/L 的 盐酸 介质 中 ， 加 入 乌 试 剂 (N- 茶 甲 酰 茶 肪 ， 即 NBPHA) ， 使 钒 (V ) 生成 络 
合 物 ， 萃 取 到 三 氧 甲烷 中 ， 在 波长 535nm 处 测量 吸光 度 ， 从 而 测 得 钒 量 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 钒 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.005% ~ 0.5% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 


1) 亚 砷 酸 销 溶液 | [二 NaAsO, ]=0 10molL]: 在 100mL 水 中 , 加 入 0. 49 
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As,0;、1. 0g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 溶 解 。 

2) 钼 试剂 三 握 甲 烷 溶液 (0. 25% ) : 储 于 棕色 瓶 中 可 稳定 数 月 。 

(3) 分 析 步 又 按 下 列 钒 含量 称 取 试 样 : 钒 的 质量 分 数 为 0.005% ~ 0. 10% 时 ， 称 
取 1. 0000g 试 样 ;， 钒 的 质量 分 数 为 0. 10% ~ 0.20% 时 ， 称 取 0. 5000g 试 样 ; 钒 的 质量 分 
数 为 0.20% ~0.50% 时 ， 称 取 0.2000g 试 样 。 将 试 样 置 于 125mL 锥 形 瓶 中 ， 加 20 ~ 
30mL 王 水 ， 加 热 溶解 ， 加 15 ~ 20mL 高 毛 酸 ( 当 试 样 含 钨 时 ， 加 15 ~ 20mL 高 氧 酸 、 
5mL 磷酸 和 SmL 硝酸 溶解 试 样 )， 加 热 至 冒 白 烟 ， 冷 却 ， 加 约 30mL 水 溶解 盐 类 ， 加 几 
滴 过 氧化 氧 还 原 铬 ， 加 热 至 沸腾 并 保持 1~2min， 以 分 解 过 量 的 过 氧化 氨 ， 冷 却 ， 于 容 
量 瓶 中 稀释 至 100mL (必要 时 可 干 滤 )。 

移 取 10 ~25mL 试 液 ， 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 2mL 磷酸 (1 +1) [如 果 试 样 中 
含 忽 ， 则 不 加 磷酸 ， 如 果 铁 量 大 于 1mg， 加 3mL 三 聚 磷酸 钠 溶液 (10% ) ， 以 消除 钛 的 
干扰 ] ， 摇 义 ， 加 0.5g 尿素 , 滴 加 高 鳃 酸 钾 溶液 (0.3%) 至 溶液 呈 微 红色 ,放置 
1min。 小 心 滴 加 亚 硝酸 钠 溶液 (0.3% ) 至 红色 消退 , 加 2 ~5 滴 (根据 含 铬 量 ) 亚 砷 
酸 钠 溶 液 (0. 10mol/L) 以 还 原 可 能 被 氧化 的 铬 ， 再 滴 1 ~3 滴 亚 硝酸 钠 溶 液 (0.3% ) ， 
摇 义 ， 放 置 Imin。 用 移 液 管 加 10mL 乌 试 剂 三 氧 甲烷 溶液 (0.25% ) 及 20mL 盐酸 ， 立 即 
振荡 萃取 lmin， 静 置 分 层 后 ， 将 有 机 相 用 干 滤纸 过 滤 于 lcm 或 2cm 比 色 亚 中 ,在 波长 
535nm 处 ， 以 三 所 甲烷 或 水 作 参 比 ， 测 量 吸 光度 。 称 取 纯 铁 ， 随 同 试 样 做 试剂 空白 一 份 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 纯 铁 (不 含 钒 或 含 尽 可 能 低 的 已 知 量 的 钒 ) ， 按 试 样 
处 理 ,稀释 至 100mL。 从 中 分 取 10 ~ 25mL 溶液 数 份 ， 分 别 加 入 不 同 量 的 钒 标准 溶液 
(10kg/mL) ， 按 分 析 步 又 氧化 、 蔡 取 与 测定 ,绘制 校 准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 在 较 浓 的 盐酸 溶液 中 , 钒 ( V) 有 还 原 的 倾向 ， 化 学 反应 式 为 

2VO; +6C]l +8H’* =(VO),Cl, +Cl,1 +4H,0 

因此 ， 加 入 盐酸 后 ， 应 立即 进行 茜 取 ， 否 则 测定 结果 偏 低 。 

2) 蔡 取 的 有 机 相 常 因 含有 水 而 浑浊 ， 因 此 要 干 滤 ， 使 溶液 漆 清 后 ， 再 测 吸光 度 。 

3) 本 方法 测定 含量 为 0.005% ~0.5% (质量 分 数 ) 的 钒 时 线性 良好 ， 茶 取 后 的 络 
合 物 至 少 可 稳定 10min。 

4) 本 方法 中 钒 的 氧化 步骤 至 关 重 要 。 试 样 分 析 和 校准 曲线 的 操作 条 件 应 完全 一 
致 ， 每 份 溶液 从 氧化 到 茜 取 要 逐个 地 操作 ， 不 要 成 批 显 色 ， 除 特别 规定 外 ， 每 一 个 操 
作 步 又 不 要 拖延 。 

4. 二 茶 胺 磺 酸 钠 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 酸 分 解 ， 用 高 鳃 酸 钾 将 钒 氧化 为 五 价 状态 ， 在 尿素 存在 的 
情况 下 ， 以 亚 硝 酸 钠 还 原 过 剩 的 高 锰 酸 钾 。 在 硫酸 介质 中 ,， 钒 (V) 氧化 二 茶 胺 磺 酸 
钠 而 呈 紫 色 ， 加 磷酸 抑制 铁 的 影响 ， 在 波长 530nm 处 测量 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 钒 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.05% ~ 0.5% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫 磷 混 合 酸 : 在 700mL 水 中， 加 150mL 硫酸 ， 冷却 后 ， 加 150mL 磷酸 ， 用 水 
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稀释 至 1000mL。 








2) 亚 砷 酸 锐 深 液 [<( 闻 NasAs0, ]=0.10molL]: 在 100ml 水 中 ， 加 入 0.498 


As,0;、1. 0g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 溶 解 。 
3) 硫酸 亚 铁 铵 溶液 [c (Fe ') =0.05mol/L]: 将 2.0g 硫酸 亚 铁 匀 [(NH, )， 

Fe (SO0,),， .6HO] 溶 于 少许 水 中 ， 加 5mL 硫酸 ， 冷 却 后 用 水 稀释 至 100mL。 
(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0.5000g 试 样 置 于 200mL 锥 形 瓶 中 ， 加 20mL 硫 磷 混合 酸 ， 

加 热 溶解 〈 或 加 王 水 溶解 后 再 加 硫 磷 混 合 酸 )， 滴 加 2 ~ 3mL 硝酸 所 化， 蒸发 至 冒 白 




















烟 ， 冷 却 ， 用 水 浴 解 盐 类 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL (铸铁 试 液 可 干 滤 ) 。 
移 取 试 样 溶液 【 钒 的 质量 分 数 小 于 0.5% 时, 移 取 2mL (相当 于 0. 02g 试 样 ) ; 钒 


的 质量 分 数 小 于 0.1% 时, 移 取 10mL] 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 20mL 硫酸 (1 +1)、 
0. 5g 尿素 ， 滴 加 高 鳃 酸 钾 溶 液 (0.3% ) 至 试 液 呈 微 红 色 ， 放 置 1 ~2min 后 ， 滴 加 亚 硝 
酸 钠 溶液 (0. 3% ) 至 红色 消退 ， 沿 瓶 壁 加 2 ~3mL 亚 砷 酸 钠 溶 液 (0. 10mol/L) ， 再 滴 
加 2 滴 或 3 滴 亚 硝酸 钠 溶 液 (0.3% )， 加 15mL 磷酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
名 ,冷却 后 ， 用 移 液 管 加 1. 0mL 二 苯胺 磺 酸 钠 溶液 (0. 05% ) ， 摇 匀 。 

将 溶液 倒 和 人 2cm 或 3ecm 比 色 思 中 ,向 剩余 溶液 中 加 数 滴 硫 酸 亚 铁 铵 溶液 
(0.05mol/L) ， 使 紫色 消退 。 以 此 作为 参 比 溶液 ， 在 波长 530nm 处 测定 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 不 含 钒 或 已 知 钒 含量 低 的 标 样 ， 按 分 析 步 又 溶解 ， 稀 
释 至 50mL。 从 中 移 取 试 液 七 份 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 钒 标准 溶液 (20pg/mL 
钒 ) 0mL、1mL、2mL、…、6mL， 按 上 述 方法 显 色 ， 测 定 吸光 度 并 绘制 校准 曲线 。 每 
毫升 钒 标准 溶液 相当 于 钒 质量 分 数 为 0.1% 的 试 样 0.02g ( 显 色 时 )。 

(5) 附注 

1) 显 色 溶液 中 的 硫酸 含量 应 达 20% ， 因 为 含量 小 时 ， 灵 敏 度 低 ， 且 稳定 性 也 稍 
差 ; 磷酸 浓度 应 达到 15% ， 因 为 磷酸 能 抑制 铁 的 影响 ， 但 不 能 完全 避免 ， 磷 酸 含量 少 
时 ， 铁 的 干扰 增 大 ， 空 白 溶液 的 色泽 深 。 

2) 钒 的 氧化 还 原 电位 随 着 磷酸 的 加 入 量 增多 而 增高 。 在 磷酸 浓度 高 的 溶液 中 ， 钒 
(V ) 较 易 被 过 量 的 亚 硝酸 钠 还 原 (过 量 5 ~6 滴 尚 无 碍 ) ， 并 且 磷 酸 浓度 高 时 ， 滴 加 
高 锰 酸 钾 氧 化 及 亚 硝 酸 还 原 时 ， 粉 红色 的 明显 程度 都 将 降低 。 因 此 ， 磷 酸 在 氧化 还 原 
后 加 入 较为 有 利 ， 但 磷酸 中 不 应 有 还 原 性 物质 存在 。 

3) 锰 的 质量 分 数 超过 8% ( 按 取样 0.02g 显 色 计 ) 时 ， 会 使 测定 结果 偏 低 。 在 不 
含 磷酸 的 0.4 ~4. 0molML 硫酸 溶液 中 ， 用 高 鳃 酸 钾 氧 化 钒 时 ， 希 无 干扰 。 

4) 在 室内 温度 较 高 时 ， 显 色 溶 液 的 稳定 性 较 差 ， 宜 在 10min 内 测定 吸光 度 。 在 
15% 时 ， 吸 光度 可 稳定 30min。 

5) 由 于 铁 的 空白 ， 校 准 曲线 不 从 “ 零 ” 点 开始 。 取 样 量 不 同时 ， 校 准 曲线 基本 上 
平行 移动 。 

十 、 镍 的 测定 

镍 是 钢 中 重要 的 合金 元 素 之 一 。 镍 能 提高 钢 的 力学 性 能 ， 提 高 钢 的 强度 、 韦 性 、 
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耐 蚀 性 、 耐 热 性 以 及 导 磁 性 等 。 镍 还 能 够 细 化 晶 粒 ， 提 高 钢 的 滩 透 性 和 硬度 。 镍 与 铬 、 
钼 等 联合 使 用 ， 还 能 提高 钢 的 耐 热 性 和 耐 蚀 性 。 例 如 ， 在 奥 氏 体 钢 中 ， 镍 含量 超过 8% 
(质量 分 数 ) 时 ， 可 提高 钢 的 耐 蚀 性 能 并 具有 良好 的 焊接 性 。 在 耐 热 钢 中 ， 镍 含量 超过 
20% (质量 分 数 ) 时 ， 可 提高 钢 的 耐 热 性 ; 镍 含量 为 23% (质量 分 数 ) 时 ， 具 有 抗 熔融 
碱 的 特殊 性 能 ; 镍 含量 为 36% (质量 分 数 ) 时 ， 对 热膨胀 及 电磁 的 敏感 性 很 强 。 

锦 钢 中 镍 主要 以 固 浴 体 形态 存在 。 由 于 镍 在 钢 中 并 不 形成 稳定 的 化 合 物 ， 因 此 多 
数 的 含 镍 钢 和 合金 都 溶解 于 酸 中 。 镍 与 盐酸 、 稀 硫酸 反应 缓慢 ， 而 与 稀 硝 酸 反 应 快 ， 
生成 硝酸 镍 ， 但 是 却 又 易 被 浓 硝 酸 钝 化 。 

镍 的 测定 方法 很 多 ,但 钢铁 分 析 中 都 是 利用 镍 - 丁 二 酮 脖 反 应 进行 分 离 或 测定 的 。 
锦 - 丁 二 酮 且 沉 淀 重量 法 、 丁 二 酮 胀 沉淀 分 离 -EDTA 滴定 法 、 碘 氧化 氮 性 丁 二 酮 且 光 度 
法 、 过 硫酸 铵 氧化 碱 性 丁 二 酮 胞 光度 法 及 丁 二 酮 胀 三 氯 甲 烷 萃取 光度 法 等 ， 由 于 具有 
方法 简单 、 准 确 的 特点 ， 因 此 广泛 用 于 日 常 分析 及 标准 物质 的 定 值 分 析 中 ， 有 的 方法 
已 纳入 国家 标准 。 

1. 丁 二 酮 膨 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 分 解 ， 在 有 和 氧化剂 存在 的 氨 性 或 碱 性 介质 中 , 钊 ( 工 ) 
与 丁 二 陋 片 生成 一 种 可 溶性 的 酒 红 色 络 合 物 ， 测 量 其 吸光 度 ， 即 可 求 得 镍 量 。 













































































显 色 洲 液 中 必须 有 氧化 剂 存 在 ， 如 碘 、 过 硫酸 贸 等 ， 否 则 将 生成 不 涂 性 的 丁 二 酮 
乳名 沉淀 。 加 入 柠檬 酸 或 酒石酸 络 合 铁 、 铝 、 铬 等 金属 离子 ， 可 防止 生成 氧 氧 化 物 
沉 演 。 
本 方法 适用 于 碳 素 钢 、 合 金 钢 中 名 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.05% ~ 30% (质量 
分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 



















































































1) 碳 溶 液 [这 =0. 10moVL]: 称 取 12.7g 而 、25g 碳化 印 ， 用 少量 水 溶解 后 ， 


用 水 稀释 至 1000mL， 储 于 棕色 瓶 中 。 

2) 过 硫酸 饼 浴 液 (3% ) : 配制 后 储存 勿 超过 3 天 。 

3) 氮 性 丁 二 酮 且 浴 液 (0.1%) 将 1.0g 丁 二 酮 且 深 于 S$00mL 浓 所 水中， 用 水 稀 
释 至 1000mL。 

4) 丁 二 酮 且 乙 醇 深 液 (1% ) : 温 热 溶解 。 

(3) 分 析 步 又” 称 取 0.5000g 试 样 置 于 200mL 锥 形 瓶 中 ， 加 1SmL 硝酸 (1 +4) 
或 10mL 王 水 ， 加 热 溶解 ， 加 SmL 高 氯 酸 ， 蒸 发 至 冒 白 烟 并 维持 1 ~2min， 此 时 铬 氧化 
为 六 价 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL ( 含 钨 钢 及 铸铁 试 液 可 干 滤 ) 。 

移 取 试 样 溶液 【 镍 含量 小 于 0. 1% (质量 分 数 ) 时 ， 取 10mL; 镍 含量 为 0.1% ~ 
0. 5% (质量 分 数 ) 时 ， 取 SmL; 镍 含量 为 0.5% ~2% (质量 分 数 ) 时 ， 取 2mL; 镍 含量 
为 2% ~5% (质量 分 数 ) 时 ， 取 2mL] ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 显 色 (各 种 试剂 加 倍加 
和 人 入) ;对 于 不 锈 钢 、 耐 热 钢 试 样 ， 吸 取 10mL 稀释 10 倍 后 的 试 样 溶液 两 份 ， 分 别 置 于 
50mL 容量 瓶 中 (相当 于 原始 试 液 lmL， 置 于 100mL 容量 瓶 中 显 色 ) 。 
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1) 氨 性 溶液 中 显 色 

@ 显 色 溶液 : 加 入 约 20mL 水 、5mL 柠檬 酸 铵 溶液 (50% )、2.5mL 础 溶液 
(0.10mol/L) 、10mL 氨 性 丁 二 酮 肝 涂 液 (0. 1% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

@ 参 比 溶液 : 用 10mL 氨水 (1 +1) 代替 揪 性 丁 二 酮 片 溶液 ， 其 他 操作 与 显 色 溶 
































液 相 同 。 
lmin 后 ， 根 据 镍 含量 选用 1 ~3cm 比 色 姐 ， 在 波长 530nm 处 ,与 参 比 溶液 比较 ， 
测量 吸光 度 。 


2) 碱 性 溶液 中 显 色 

QQ 显 色 溶液 加 入 约 10mL 水 、10mL 酒石酸 钠 溶液 (25% ) 、8mL 氧 氧化 钠 溶液 
(10% ) 、10mL 过 硫酸 铵 溶液 (3% ) 、2mL 丁 二 酮 胀 乙醇 溶液 (1% ) ， 用 水 稀释 至 
刻度 。 

@) 参 比 溶液 : 用 2mL 乙醇 代替 丁 二 酮 肝 乙 醇 溶液 ， 其 他 操作 与 显 色 深 液 相 同 。 

10 ~15min 后 ， 根 据 镍 含量 选用 1 ~3cm 比 色 严 ， 在 波长 S30nm 处 ， 与 参 比 溶液 比 
较 ， 测 量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 移 取 镍 标准 溶液 (20g/mL) 0mL、2mL、5mL、…、20mL， 
分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 按 上 述 操作 显 色 。 另 取 任 一 份 不 加 丁 二 酮 胀 而 加 氨水 
(1 +1) 或 乙醇 的 溶液 作为 参 比 ， 测 定 吸 光度 并 绘制 校准 曲线 。 显 色 时 ， 每 毫升 镍 标准 
溶液 相当 于 镍 含量 为 0. 10% ( 质量 分 数 ) 的 试 样 0.02g。 

加 打 底 铁 的 校准 曲线 与 不 加 打 底 铁 的 校准 曲线 是 一 致 的 。 

(5) 附注 

1) 在 氮 性 及 碱 性 溶液 中 ， 镍 - 丁 二 酮 肝 络 合 物 的 最 大 吸收 波长 分 别 在 440nm 及 
465nm 处 。 但 是 ， 由 于 柠檬 酸 铁 或 酒石酸 铁 在 此 波长 下 有 强烈 吸收 ， 因 此 测定 钢铁 中 
的 镍 含量 时 ， 选 用 530nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 以 避免 柠檬 酸 铁 或 酒石酸 铁 的 影响 。 在 
茶 取 分 离 光度 法 中 ， 由 于 铁 已 分 去 ， 因 此 可 以 选用 较 短 的 波长 测定 ， 以 提高 测定 的 灵 
敏 度 。 

2) 丁 二 酮 胀 光度 法 测定 镍 的 适宜 条 件 是 50mL 显 色 液 中 含 以 下 溶液 : 

Qa 所 性 溶液 : SmL 柠檬 酸 匀 洲 液 (50% ) (相当 于 0.2mol/L)、2. 5mL 碘 深 液 
(0. 10mol/L) (相当 于 0.005mol/L) 及 10mL 氨 性 丁 二 酮 且 深 液 (0.1% ) (相当 于 氮 
1.2mol/ 工 ， 丁 二 酮 胀 0. 01g)。 

@ 碱 性 溶液 : 10mL 酒石酸 钠 溶液 (25% ) 、8mL 氧 氧化 钠 溶液 (10% ) 、2mL 丁 
二 酮 肝 乙 醇 溶液 (1% ) 、10mL 过 硫酸 铵 溶液 (3% ) 。 

锦 含 量 小 于 0. 1% (质量 分 数 ) 的 试 样 ， 移 取 10mL 试 液 。 由 于 酸 量 增加 ， 应 多 加 
4mL 氧 氧化 钠 溶液 (10% ) 。 

3) 当 在 氨 性 洲 液 中 显 色 且 锰 、 销 及 铜 含量 不 高 时 ， 可 以 在 lmin 内 显 色 完全 ， 不 
受 铬 〈( 亚 ) 的 影响 ， 显 色 溶 液 可 稳定 20 ~ 30min。 室 内 温度 高 、 镍 含量 高 时 ， 应 在 
10min 内 测量 吸光 度 。 而 在 强 碱 性 溶液 中 显 色 ， 不 含 铬 ( 亚 ) 时 ， 可 以 在 5 ~ 10min 内 
显 色 完全 ; 铬 〈( 焉 ) 的 质量 分 数 为 1%~5% (相当 于 显 色 液 中 有 0.2 ~1mg 铬 ) 时 ， 需 
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要 放置 30 ~40min 才能 显 色 完全 。 含 少量 乙醇 时 ， 稳 定性 较 好 ， 色 泽 可 至 少 稳定 3h ， 
铬 (VT) 对 测量 无 影响 。 因 此 ， 在 碱 性 溶液 中 显 色 ， 洲 解 试 样 时 宜 用 高 毛 酸 骨 烟 将 铬 
氧化 为 高 价 。 

4) 用 丁 二 酮 且 光 度 法 测定 镍 时 ， 锰 、 铜 及 外 对 显 色 有 影响 。 上 有 具体 影响 分 别 如 下 : 

@ 锰 : 在 氨 性 溶液 中 显 色 时 ， 锰 使 镍 的 测定 结果 偏 高 ， 其 偏 高 程度 与 镍 及 锰 的 含 
量 有 关 。 通 常 ， 锰 含量 为 5% (相当 于 显 色 深 液 中 有 锰 lmg) 时 ， 每 含 1% 的 镭 将 使 镍 
的 测定 结果 偏 高 0.007% 。 锰 含量 为 10% 时 ， 每 含 1% 的 锰 将 使 镍 的 测定 结果 偏 
高 0. 005% 。 

在 碱 性 溶液 中 显 色 时 ， 鳃 含量 小 于 10% (相当 于 显 色 液 中 锰 小 于 2mg) 的 试 样 ， 因 
参 比 溶液 的 色泽 同样 增 深 而 抵消 影响 ， 基 本 上 不 干扰 测定 。 

锦 含 量 小 于 0. 1% (质量 分 数 ) 时 ， 无 论 在 哪 一 种 介质 中 显 色 ， 锰 含量 高 时 都 会 阻 
碍 镍 的 显 色 ， 使 测定 结果 偏 低 。 因 此 ， 当 试 样 锰 含 量 超过 镍 含量 的 100 倍 时 ， 可 以 在 
试 样 洲 液 中 加 入 镍 标准 溶液 (50kg 镍 ) ， 以 诱导 镍 在 Smin 内 ( 氨 性 溶液 ) 或 20min 内 
( 碱 性 溶液 ) 显 色 完全 。 

@ 铜 : 在 氨 性 溶液 中 显 色 时 ， 铜 与 丁 二 酮 肝 反 应 形成 络 合 物 ， 使 镍 的 测定 结果 但 
高 。 钢 含量 为 1% ~2.5% (相当 于 显 色 液 中 有 0.2 ~0.5mg 铜 ) 时 ， 使 镍 测定 结果 偏 高 
0.006% ~0.015% ， 且 铜 的 干扰 使 显 色 液 不 稳定 ， 造 成 负 误差 ， 尤 其 是 当 温度 高 时 比较 
显著 ， 应 在 10min 内 测量 吸光 度 。 但 是 ， 当 铜 含量 超过 0. 5mg 时 ， 又 不 能 进行 校正 ， 
可 在 镍 显 色 后 的 1~2min 内 ， 加 入 5mLEDTA 溶液 (0. 02mol/L) ， 然 后 稀释 ( 参 比 溶液 
中 应 加 入 同样 量 的 EDTA 溶液 ) ， 以 消除 铜 的 干扰 。 

在 碱 性 溶液 中 显 色 时 ， 铜 含量 为 2. 5% ( 即 显 色 溶液 有 0. Smg Cu) 时 没有 干扰 ， 显 
色 溶 液 可 稳定 1h。 而 同样 铜 含量 为 0. Smg 、 铁 含量 为 0.1g 时 ,色泽 稳定 性 降低 ， 特 别 
是 当 室 内 温度 高 时 。 在 显 色 后 的 10min 内 ， 加 入 5mL EDTA 溶液 (0.02mol/L) ， 可 使 
稳定 性 改善 ( 参 比 溶液 中 应 加 入 同样 量 的 EDTA 溶液 ) 。 

@ 儿 : 在 氨 性 溶液 中 显 色 时 ， 销 与 丁 二 酮 睫 反 应 生成 络 合 物 消耗 试剂 ， 显 色 液 中 
有 2mg Co， 对 测定 无 干扰 。 

在 碱 性 溶液 中 显 色 时 ， 销 有 干扰 ， 销 含量 为 1% 时 可 使 镍 测定 结果 偏 高 约 0. 005% 
(0.02g 试 样 显 色 时 ) 或 0.015% (0.1g 试 样 显 色 时 )。 随 着 铁 含 量 的 增多 ， 销 的 干扰 
增 大 。 

此 外 ， 二 价 铁 与 丁 二 酮 胀 生成 红色 产物 ， 干 扰 测 定 ， 需 用 氧化 剂 (如 硝酸 等 ) 将 
铁 氧 化 为 三 价 。 在 碱 性 溶液 中 显 色 时 ， 在 加 丁 二 酮 胀 前， 洲 液 偶然 会 呈现 紫色 ， 这 可 
能 是 铁 的 过 氧化 物 或 铬 (V) 的 产物 , 加 1 ~2 滴 过 氧化 氨 或 加 入 乙醇 即 可 使 紫色 
消失 。 

2. 丁 二 酮 肝 沉 淀 重量 法 或 沉淀 分 离 -EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 分 解 ， 高 氧 酸 冒 烟 ， 使 硅 和 忽 脱 水 析出 ， 将 其 滤 除 。 在 
柠檬 酸 或 酒石酸 存在 的 情况 下 ， 在 微 氨 性 介质 中 ， 用 丁 二 酮 胀 沉淀 锦 。 若 采用 重量 法 ， 
则 称 量 烘 干 后 的 镍 - 丁 二 酮 有 沉淀 ; 若 采 用 滴定 法 ， 则 用 酸 溶解 沉淀 ， 加 入 过 量 的 EDTA 
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溶液 ， 以 二 甲 酚 桩 作 指 示 剂 ， 用 锐 标 准 溶液 返 滴 过 剩 的 EDTA 溶液 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 镍 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.5% ~30% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 丁 二 酮 肠 溶 液 (3% ) : 将 20g 氧 氧 化 钾 ( 钠 ) 溶 于 400mL 水 中 ,加 30g 丁 二 
酮 胀 ， 搅 拌 至 全 部 溶解 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

2) 丁 二 酮 片 乙醇 溶液 (1% ): 将 10g 丁 二 酮 肝 深 于 1000mL 乙醇 中 ， 使 用 前 需 

3) 高 铁 氰 化 钾 溶液 (10% ) : lmL 此 溶液 分 别 相 当 于 0.02g 销 和 0.02g 锰 。 此 游 
液 可 稳定 30 天 。 

4) 洗涤 液 : 向 水 中 加 几 滴 氨水 ， 调节 pH 值 为 8 左右 。 

5) EDTA 标准 溶液 [c(EDTA) = 0.02000mol/L]: 称 取 7.4448g 基准 EDTA = 钠 
(CoH,OJ,N Na . 2H,0) 溶 于 水 中 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

6) 锌 标准 溶液 [c(Zn**) =0.02000mol/L]: 称 取 1.6280g 基准 氧化 锌 ， 置 于 
250mL 烧杯 中 ， 加 入 7mL 盐酸 (1 +1)， 溶解 后 用 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (20% ) 调节 至 
pH 二 5， 将 溶液 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

(3) 分 析 步 又 ”对 于 重量 法 ， 称 取 的 试 样 量 应 使 沉淀 中 镍 含量 保持 在 25 ~70mg; 
对 于 滴定 法 ,应 使 沉淀 中 的 镍 含量 保持 在 25 ~40mg。 将 试 样 置 于 600mL 烧杯 中 ， 加 
30mL (小 于 2.5g 试 样 ) 或 50mL (大 于 2.5g 试 样 ) 王 水 ， 盖 上 表面 亚 ， 加 热 溶 解 试 
样 ， 然 后 加 0.5 ~ lmL 氢 氟 酸 、30mL (小 于 2. 5g 试 样 ) 或 50mL (大 于 2.5g 试 样 ) 高 
氧 酸 ， 莹 发 至 骨 白 烟 ， 使 铬 氧化 至 高 价 ， 冷却 ， 加 约 100mL 水 溶解 盐 类 ， 者 沸 约 
Smin， 除 去 氧化 物 ， 用 快速 滤纸 过 滤 除 去 石墨 及 硅 、 钨 、 锯 、 钥 的 氧化 物 ， 收 集 滤 液 
于 800mL 烧杯 中 ， 用 热 高 氧 酸 (1 +49) 洗涤 滤纸 8 ~ 10 次 ， 再 用 水 洗 2 次 。 

第 一 次 沉淀 镍 : 当 试 样 中 铜 含量 和 销 含 量 均 小 于 5mg 时 ， 用 水 将 试 液 稀 释 至 约 
400mL， 加 50mL 柠 样 酸 铵 溶液 (50% ) ， 用 氨水 (1 +1) 中 和 并 用 盐酸 (1 +1) 重新 
酸化 ， 加 热 至 约 90% ， 每 10mg 锦 加 10mL 丁 二 酮 乳 溶 液 (3% ) ， 用 所 水 (1 +1) 中 和 
并 过 量 2mL (此 时 溶液 pH 值 为 8 ~9)， 搅 拌 均 匀 ， 在 约 65% 放置 2h， 人 快速 冷却 至 室 
温 ， 用 12. 5cm 快速 滤纸 过 滤 ， 用 冷 洗涤 液 洗涤 6 ~8 次 。 

试 样 中 铜 含量 大 于 gmg 时 ， 应 增加 丁 二 酮 胀 的 用 量 [ 按 每 10mg 锦 加 10mL 丁 二 酮 
膨 溶液 (3% ) 再 过 量 30mL 计算 ] ， 按 上 述 方法 操作 。 

试 样 中 销 含量 大 于 5mg 时 ， 将 试 液 蒸发 至 约 100mL， 加 100mL 柠檬 酸 贸 浴 液 
(50% ) 及 65mL 氨水 (1 +1)， 加 高 铁 氨 化 钾 深 液 (10% ) (每 0.1g 销 和 锰 加 入 
6mL) ， 充 分 氧化 钴 和 锰 ， 再 过 量 10% ， 搅 拌 均匀 (此 时 溶液 呈 红 色 )， 用 氨水 (1 +1) 
或 乙酸 调节 pH 值 约 为 8， 加 50mL 乙醇 (95% ) 和 100mL 丁 二 酮 且 溶 液 (3% )， 搅 拌 
人 匀 ， 在 室温 下 放置 4h， 检 验 溶 液 的 pH 值 是 否 为 8 ， 然 后 用 快速 滤纸 过 滤 ， 以 洗涤 液 
洗涤 滤纸 6~8 次 。 

第 二 次 沉淀 镍 〈 采 用 滴 加 法 时 ， 则 不 需要 第 二 次 沉淀 镍 ) : 当 试 样 中 铜 含量 小 于 
20mg 、 钻 含量 小 于 2$mg 时 ， 将 第 一 次 得 到 的 镍 - 丁 二 酮 且 沉 淀 及 滤纸 置 于 原 烧 杯 中 ， 
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加 15mL 浓 硝 酸 、5mL 高 氧 酸 ， 加 热 氧 化 分 解 有 机 物 ， 提 高 温度 至 骨 白 烟 ， 冷 却 ， 用 水 
稀释 至 约 400mL， 加 10mL 柠檬 酸 溶液 (5% ) ， 用 氨水 (1+1) 中 和 并 过 量 2mL， 充 
分 搅拌 ， 加 入 50mL 丁 二 酮 胀 乙醇 溶液 (1% ) ， 搅 拌 ， 在 80% 放置 2h0， 然 后 慢 慢 冷 却 
到 50% ， 充 分 搅拌 ， 冷 却 至 室温 。 

1) 重量 法 测定 : 将 沉淀 过 滤 到 预先 在 110% 烘 干 ， 在 干燥 器 中 冷却 并 称 至 恒 量 的 
4 号 玻璃 寺 塌 中 ， 用 洗涤 液 充 分 洗涤 烧杯 和 圭 塌 ( 约 15 次 ) ， 在 整个 洗涤 过 程 中 ， 不 
要 使 沉淀 干燥 ， 在 110% 将 寺 声 和 沉淀 烘 干 20， 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 ， 称 至 恒 量 。 

镍 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


















































w(Ni) = Ce 0 20 00% 
式 中 “mm 一 一 圭 吉 与 镍 - 丁 二 酮 肝 沉 淀 总 质量 (g) ; 
一 一 霸 塌 质量 (g) ; 
mo 一 一 试 样 称 量 (g) ; 
0. 2032 一 一 将 镍 - 丁 二 酮 且 沉 淀 换算 成 镍 的 系数 。 
2) 滴定 法 测定 ”用 少量 热 盐酸 (1 +2) 和 温水 交替 溶解 滤纸 上 的 沉淀 ， 接 收 溶液 
于 原 人 烧杯 中 〈 当 继续 第 二 次 沉淀 后 的 操作 时 ， 先 用 12. 5em 的 快速 滤纸 过 滤 ， 用 冷 洗涤 
液 洗涤 滤纸 ) ， 用 热 水 充分 洗涤 滤纸 ， 将 溶液 稀释 至 约 100mL， 加 热 煮 沸 几 分 钟 ， 冷 
却 ， 准 确 加 入 EDTA 标准 溶液 (每 10mg Ni 加 入 8. 5mL 并 过 量 约 SmL) ， 记 录 下 消耗 
EDTA 标准 溶液 的 总 体积 ， 加 数 滴 对 硝 基 酚 指示 剂 溶液 (0.2% ) ， 用 氨水 (1+3) 调 
节 溶 液 由 天 蓝 色 转 为 绿 黄色 ( 镍 量 低 时 为 黄色 ) ， 小 心地 滴 加 盐酸 (1 +1) 至 绿 黄色 
恰好 转 为 天 蓝 色 ,并 过 量 1 滴 ， 加 0.5g 六 次 甲 基 四 胺 、 数 滴 二 甲 酚 杰 指示 剂 溶液 
(0.2% ) ， 用 和 匀 标准 溶液 返 滴定 至 溶液 由 绿 黄色 转 为 红 紫 色 为 终点 。 
镍 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
[ec(EDTA) Tom -ce(Zn )V,,] x 总 
w(Ni) = x 100% 


m 
































式 中 c(EDTA) 一 一 EDTA 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 
Vpn 一 一 标准 溶液 的 加 入 体积 (mL); 
c(Zn… ) 一 一 锌 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 
V, 一 一 返 滴定 所 消耗 锌 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
58. 69 一 一 镍 的 摩尔 质量 ( g/mol); 
称 样 量 (g) 。 





(4) 附注 
1) 当 试 样 中 含 销 和 铜 时 ， 可 按 下 面 的 方法 处 理 : 往 滤 去 石墨 等 的 试 液 中 逐 滴 加 入 
硫酸 脐 洲 液 (10% ) ， 直 至 铬 被 完全 还 原 ， 再 用 控制 电解 法 去 铜 ( 即 在 -0.15V 的 阴极 
电位 时 开始 沉积 铜 ， 逐 渐 降 低 电 位 至 -0.30V， 在 很 低 的 稳定 电流 下 ，40min 后 铜 沉积 
完全 ， 切 断 电 路 ， 取 出 电极 ， 并 用 水 冲洗 干净 ) ， 将 约 5mL 硝酸 加 入 试 液 中 ， 落 发 至 冒 
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白 烟 ， 使 铬 氧化 完全 ,冷却 ， 用 水 稀释 至 100mL。 加 热 溶解 盐 类 ， 考 沸 约 Smin， 除 去 
所 化 物 ， 以 下 按 分 析 步 又 中 “ 试 样 中 销售 量 大 于 5mg 时 ”的 步骤 进行 。 

铜 含量 高 时 ， 也 可 用 硫 代 硫酸 钠 掩蔽 铜 ， 但 这 时 应 控制 溶液 pH 值 为 6~7, 在 
40 ~50% 时 沉淀 。 

2) 由 于 镍 - 丁 二 酮 胀 沉淀 能 涂 于 乙醇 、 乙 醚 、 四 氧化 碳 、 三 氯 甲 烷 等 有 机 溶剂 中 ， 
因此 ， 在 沉淀 时 要 注意 勿 使 乙醇 的 量 超过 15% ， 沉 淀 过 滤 后 也 不 宜 用 乙醇 洗涤 。 

3) 丁 二 酮 胀 沉淀 分 离 镍 时 ， 用 酒石酸 作 手 项 剂 ， 宜 在 pH 值 为 6 ~7 的 乙酸 铵 缓冲 
介质 中 沉淀 ;而 用 柠檬 酸 作 掩蔽 剂 时 ， 宜 在 pH 值 为 8 ~9 的 微 氨 性 介质 中 沉淀 。 

3. 氮气 化 铁 分 离 - 丁 二 酮 脖 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 高 氛 酸 及 硝酸 溶解 ， 加 入 础 溶液， 用 氨水 使 溶液 呈 碱 性 后 ， 
加 入 丁 二 酮 膨 溶 液 ， 过 滤 氧 氧化 铁 后 ,测量 镍 - 丁 二 酮 有 络 合 物 的 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 镍 含量 的 测定 ， 测 定 范围 在 1% (质量 分 数 ) 以 下 。 

(2) 主要 试剂 


1) 碳 深 液 [<( 广 =0.020molL]: 称 取 2. 6g 栅 及 10g 碘化钾 ， 加 少量 水 溶解， 


用 水 稀释 至 1000mL， 储 存 于 棕色 瓶 中 。 
2) 丁 二 酮 膨 洲 液 (1% ) : 将 10g 丁 二 酮 肝 洲 于 1000mL 氧 氧 化 钠 溶液 (1% ) 中 。 
(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0.5g 试 样 ， 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ,加 1SmL 高 氧 酸 、5mL 硝 

酸 ， 加 热 溶 解 (高 铬 试 样 先 用 王 水 溶解 后 ， 再 加 15 ~ 20mL 高 氧 酸 )， 加 热 冒 白 烟 (高 

铬 试 样 加 盐酸 或 毛 化 钠 粉 末 挥 发 铬 )， 冷却 后 ， 加 约 50mL 水 ， 溶解 盐 类 后 ,移入 

250mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

移 取 试 液 〈( 镍 质量 分 数 小 于 0.2% 时 ， 取 50mL; 镍 质量 分 数 为 0.2% ~ 0.5% 时 ， 

取 20mL; 镍 质量 分 数 为 0.5% ~1.0% 时 ， 取 10mL) ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 

至 约 50mL， 加 10mL 碘 溶 液 (0. 020molML) ， 混 匀 ， 静 置 5 ~ 10min， 以 还 原 试 液 中 的 铬 

(不 含 馈 时 可 缩短 静 置 时 间 )， 加 20mL 所 水， 用 流水 冷却 至 室温 (分 取 的 试 液 中 铜 含 

量 在 0.3mg 以 上 时 ， 应 冷却 至 1$% 以 下 ) ， 加 3mL 丁 二 酮 胞 溶液 (1% ) ， 用 水 稀释 至 

刻度 ， 混 匀 。 
测定 吸光 度 : 

1) 分 取 的 试 液 中 铜 含量 小 于 0. 3mg 时 ， 用 干 滤纸 过 滤 部 分 显 色 深 液 ， 分 离 氧 氧 化 

铁 等 沉淀 ， 弃 去 初始 滤液 后 滤 于 比 色 亚 中 ， 在 显 色 后 的 30min 之 内 ， 在 波长 440nm 处 

测定 吸光 度 。 

2) 分 取 的 试 液 中 铜 含量 大 于 0. 3mg 时 ， 用 干 滤纸 过 滤 部 分 显 色 洲 液 ， 分 离 氢 氧 化 

铁 沉淀 ， 弃 去 初始 滤液 ， 取 约 30mL 滤液 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 0.1g EDTA， 搅 拌 溶 

解 ， 立 即 取 部 分 溶液 置 于 比 色 于 中 ， 在 加 EDTA 后 ， 于 5min 内 ， 在 波长 440nm 处 测定 

吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”用 已 知 镍 含量 的 标准 样品 ， 按 分 析 步 又 操 作 ， 绘 制 校 准 
曲线 。 
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(5) 附注 

1) 碘 洲 液 中 的 碘化钾 还 原 铬 ( VY) 时 ， 不 能 立即 进行 完全 ; 当 分 取 的 试 液 中 含 
1 ~4mg 铬 时 ， 应 放置 10min 后 再 加 入 氨水 。 

2) 显 色 后 的 钊 - 丁 二 酮 且 络 合 物 ， 在 室温 下 至 少 可 稳定 30min， 加 上 DTA 后 络 合 物 
不 稳定 ， 应 充分 冷却 ， 并 在 Smin 内 测定 完 。 

十 一 、 钛 的 测定 

以 合金 元 素 存在 于 钢 中 的 钛 ， 能 与 氧 、 氧 、 氮 形成 较 稳定 的 化 合 物 (如 TiN、 
Ti0, 、Tis 等 ) ， 从 而 可 以 防止 和 减少 钢 中 气泡 的 产生 。 部 分 钛 可 与 碳 形成 稳定 的 碳化 
物 ， 如 TiC 等 。 因 此 ， 铁 是 一 种 良好 的 脱氧 去 气 剂 ， 是 固定 碳 和 所 的 有 效 元 素 。 加 入 
适量 的 钛 ， 能 改善 钢 的 品质 和 力学 性 能 ， 能 提高 耐 热 钢 的 抗 氧化 性 和 热 强 性 ， 有 防止 
和 减轻 不 锈 耐 酸 钢 唱 间 腐 蚀 和 应 力 腐蚀 的 作用 。 由 于 铁 能 细 化 晶 粒 和 固定 碳 ， 因 此 对 
钢 的 焊接 性 也 有 利 。 

铁 可 洲 于 盐酸 、 浓 硫酸 、 王 水 及 氧 氛 酸 中 。 钢 中 的 钛 除 固 深 詹 外 ， 还 有 化 合 钛 。 
各 种 化 合 钛 对 酸 的 溶解 性 质 有 差异 ， 因 此 ， 在 分 析 方 法 中 有 总 钰 量 、 化 合 钛 和 金属 钰 
测定 的 区 别 (也 有 的 区 别 为 酸 溶 钛 及 酸 不 溶 钛 ) 。 

在 钛 的 分 析 操 作 中 ， 以 下 两 点 应 引起 注意 : 一 是 钛 (TV ) 在 弱酸 性 溶液 中 很 容易 
水 解 形 成 白色 偏 匆 酸 沉淀 或 胶体 ， 难 溶 于 酸 和 水 ， 因 此 在 分 析 过 程 中 应 保持 溶液 具有 
一 定 的 酸度 ， 以 防止 水 解 ， 或 采用 加 络 合剂 的 办 法 掩蔽 钛 ， 二 是 钛 (五 ) 呈 紫 色 ,不 
稳定 ， 容 易 被 空气 或 其 他 氧化 剂 氧化 为 钛 ( ) 。 

以 铁 的 氧化 还 原 性 而 建立 的 滴定 法 ， 主 要 用 于 铁 含 量 较 高 试 样 的 测定 。 应 用 拓 蔽 
与 解 蔽 技术 的 EDTA 滴定 法 成 功 地 用 于 铁 测 定 并 实现 了 钛 、 铝 联 测 。 光 度 分析 法 简单 、 
快速 、 准 确 , 已 广泛 用 于 钢铁 分 析 中 钛 的 测定 ， 其 中 ， 变 色 酸 光度 法 、 二 安 蔡 比 林 甲 
烷 光 度 法 及 过 和 氧化 氧 光度 法 应 用 最 为 普遍 ， 并 被 列 人 国家 标准 。 

1. 变色 酸 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 ， 在 有 草酸 或 抗坏血酸 存在 的 酸性 介质 中 ， 钛 
(了 ) 离子 与 变色 酸 (1，8- 二 凑 基 葵 3，6- 二 磺 酸 钠 ) 形成 棕 红 色 的 络 合 物 ， 测 其 
光度 ， 可 求 得 詹 含 量 。 

显 色 反应 和 络 合 物 的 色泽 与 酸度 密切 相关 : 在 硫酸 (3 +1) 中 ， 形 成 紫红 色 络 合 
物 ; 在 硫酸 (2 +98) 中 ， 形 成 红色 络 合 物 ; 在 pH 值 为 3 时 灵敏 度 较 高 ， 在 pH 值 为 
3 ~6 时 络 合 物 呈 橙黄 色 , 在 pH 值 大 于 6 时 呈 黄 色 。 在 钢铁 分 析 中 ， 一 般 在 pH 值 为 3 
(抗坏血酸 还 原 铁 ) 或 pH 值 为 0.7 (草酸 络 合 铁 ) 的 溶液 中 进行 钛 的 光度 测定 。 

本 方法 适用 于 生铁 、 碳 素 钢 、 镍 基 或 铁 基 高 合金 中 钛 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 
0.01% ~3.0% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 草酸 -硫酸 溶液 : 在 100mL 溶液 中 含 5g 草酸 及 lmL 硫酸 。 

2) 氢化 铵 溶液 (35% ) : 储 于 塑料 滴 瓶 中 。 

3) 缓冲 溶液 : 
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@ 在 100mL 溶液 中 含 S0mL 冰 乙 酸 、3.3g 乙酸 钠 (CH,COONa . 3H,0) 或 2g 无 水 
乙酸 钠 。 

@ 在 100mL 溶液 中 含 50mL 冰 乙 酸 、10g 乙酸 钠 (CH,COONa . 3H,0) 或 6g 无 水 
乙酸 钠 。 

4) 变色 酸 溶 液 (3% ) : 称 取 3g 变色 酸 ( 钠 盐 ) ， 加 少量 水 调 成 糊 状 ， 用 水 稀释 
至 100mL， 加 3g 亚 硫酸 钠 (必要 时 ， 可 过 滤 ) ， 储 于 棕色 瓶 中 避 光 保存 。 此 溶液 呈 淡 
黄色 ， 通 常 可 使 用 1 ~2 个 月 ,溶液 颜 色 加 深 时 则 不 能 再 用 。 不 同 批号 的 变色 酸 需 绘制 
校正 曲线 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.5000g 试 样 ， 置 于 200mL 锥 形 瓶 中 ， 加 15mL 硝酸 (1 +4) 
或 10mL 王 水 ， 加 热 溶 解 ， 加 5mL 高 氧 酸 ， 蔡 发 至 冒 白 烟 约 lmin， 冷 却 ， 于 容量 瓶 中 
稀释 至 50mL ( 铸铁 溶液 可 干 滤 ) 。 

1) 抗坏血酸 掩蔽 法 (pH =3) 分 析 步 又 : 移 取 2mL ( 铁 的 质量 分 数 小 于 0.1% 时， 
取 5mL) 试 液 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 约 30mL 水 、5mL ( 移 取 5mL 试 液 时 ， 加 
15mL) 抗坏血酸 溶液 (1% ) 、1 滴 省 酚 蓝 指示 剂 (0. 1% ) ， 用 氨水 (1 +4) 调节 至 溶 
液 恰 呈 蓝 色 ， 再 用 盐酸 (1 +2) 调节 至 呈 黄 色 ， 加 6mL 乙酸 溶液 (1 +1)， 摇 匀 (此 
时 溶液 pH 值 约 为 2 5) ， 用 移 液 管 加 2mL 变色 酸 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

将 显 色 溶 液 倒 入 1 ~3em 比 色 亚 中 ， 于 剩余 溶液 中 加 2 滴 或 3 滴 氢 化 铵 溶液 
(35% ) ， 使 饮 的 色泽 褪去 ， 以 此 为 参 比 溶液 ， 在 波长 490nm 处 ， 测 量 吸光 度 。 

2) 草酸 掩蔽 法 (pH =0.7) 分 析 步 又 : 移 取 2mL 或 5mL 试 液 ， 置 于 50mL 容量 瓶 































































































中 ， 加 25mL 草酸 -硫酸 溶液 、 约 15mL 水 ， 高 铬 试 样 溶液 滴 加 5 ~ 10 滴 亚硫酸钠 溶液 
(1% ) 还 原 铬 ( VI) ， 用 移 液 管 加 5mL 变色 酸 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 
































将 显 色 溶液 倒 人 2 ~ 3cm 比 色 亚 中 ， 于 剩余 浴 液 中 加 2 滴 或 3 滴 所 化 铵 溶液 
(35% ) ， 使 钛 的 色泽 初 去 ， 以 此 为 参 比 溶液 ， 在 波长 490nm 处 ， 测 量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0. 5g 纯 铁 ， 按 分 析 方 法 溶解 、 稀 释 ， 从 中 移 取 2mL 
(或 5mL) 稀释 液 数 份 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 钰 标准 溶液 (0.025mg/mL) 0. 5mL、 
1.0mL、…、8mL， 然 后 按 方法 显 色 、 测 量 吸光 度 并 测定 校准 曲线 。 每 毫升 钛 标准 溶液 
相当 于 0. 02g 钰 含量 为 0.125% ( 质量 分 数 ) 的 试 样 ( 显 色 时 ) 。 

(5) 附注 

1) 钢铁 中 钛 以 固 溶 然 、 碳 化 钛 (TiC)、 毛 化 钛 (TiN) 、 氧 化 钛 〈Ti0, ) 、 磷 化 钛 
(TiP) 及 碳 氮 化 钛 等 形态 存在 ， 用 稀 酸 溶解 ， 试 样 中 除 氧 化 钛 〈 量 极 少 ) 外 尚 有 部 分 
氮 化 钛 不 溶 ， 经 硫酸 或 高 氯 酸 冒 烟 可 使 其 溶解 。 但 按 上 述 方法 测定 的 钛 是 酸 溶性 钛 ， 
若 要 求 测定 总 钛 ， 需 做 如 下 处 理 : 在 测定 酸 深 性 钰 的 操作 中 ， 试 样 溶 解 、 冒 烟 后 ， 冷 
却 ， 加 水 溶解 盐 类 ， 加 少许 纸浆 ， 用 慢 速 滤 纸 过 滤 ， 用 盐酸 (1 +100) 洗涤 沉淀 2 次 
或 3 次 ,用 温水 洗涤 2 次 ， 将 沉淀 和 滤纸 置 于 铂 卉 塌 中 ， 低 温 干燥 、 灰 化 ， 加 2g 焦 硫 
酸 钾 ， 于 700 ~750% 熔融， 冷却 ， 用 试 样 涂 液 浸 取 熔 块 后 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL， 
然后 按 上 述 方法 显 色 、 测 定 。 

若 用 10mL 硫酸 (1 +99) 浸 取 上 述 熔 块 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL， 按 上 述 方法 显 
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色 、 测 定 ， 得 到 的 结果 为 酸 不 溶 钛 量 。 
通常 ， 酸 不 溶 詹 量 一 般 小 于 0.01% (质量 分 数 )， 日 和 常 分 析 中 可 以 只 分 析 酸 溶 
性 詹 。 

2) 在 抗坏血酸 掩蔽 法 中 ， 用 氨水 调节 时 不 要 过 量 ， 尽 管 有 抗坏血酸 络 合 钛 ， 防 止 
在 中 和 过 程 中 詹 的 水 解 ， 但 是 氨水 过 量 太 多 ， 即 使 再 酸化 ,测定 结果 也 偏 低 。 试 样 含 
铬 时 ， 也 会 由 于 铬 的 水 解 ， 导 致 钛 的 测定 结果 偏 低 。 

为 了 简化 操作 ， 避 免 调 节 酸 度 时 水 解 引起 铁 的 测定 结果 偏 低 ， 也 可 以 在 加 入 抗 坏 
血 酸 溶液 后 加 1 ~2mL 缓冲 溶液 〈 移 取 2mL 试 液 时 ) 或 加 4mL 缓冲 溶液 ( 移 取 5mL 试 
液 时 ) ， 然 后 加 变色 酸 溶 液 。 

此 外 ， 显 色 时 应 逐个 试 液 进行 。 加 入 抗坏血酸 后 ， 应 放置 较 长 的 时 间 再 加 变色 
酸 ， 显 色 后 测定 结果 将 偏 低 。 而 已 显 色 的 溶液 色泽 稳定 ,测量 吸光 度 时 可 以 成 批量 
地 进行 。 

3) 在 草酸 介质 中 显 色 比 在 抗坏血酸 介质 中 显 色 的 灵敏 度 低 约 50% ， 但 铬 无 干扰 。 

4) 纯 铁 及 碳 素 钢 中 微量 钛 可 按 下 述 方法 测定 : 称 取 5. 000g 试 样 ， 置 于 400mL 烧 
杯 中 ， 加 100mL 硫酸 (1 +9)， 加 热 溶 解 ， 冷 却 至 溶液 温度 低 于 15%C ， 边 搅拌 边 滴 加 
约 2mL 铜 铁 试剂 溶液 (6% ) ， 至 沉淀 带 红 褐色 即 可 ( 铜 铁 试 剂 加 入 量 太 多 ， 铁 沉淀 
的 量 也 增多 ) ， 然 后 加 少量 纸浆 ， 过 滤 ， 用 盐酸 (1 +9) 洗涤 沉淀 ,将 沉淀 及 滤纸 
置 于 霸 塌 中 ， 低 温 灰 化 ,加 2g 焦 硫 酸 钾 ,在 低 于 750%C 下 熔融 , 冷却 ， 用 硫酸 
(3 +97) 温 出 并 稀释 至 25mL， 从 中 移 取 5 ~20mL 试 液 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 按 上 















































































































































述 方法 显 色 。 
2. 二 安 替 比 林 甲 烷 光 度 法 
(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 溶解 ， 在 盐酸 介质 中 ， 钦 与 二 安 奉 比 林 甲烷 形成 黄色 络 


合 物 ， 在 波长 395nm 处 测量 溶液 的 吸光 度 。 
显 色 反应 宜 在 c(HCI) =0.5 ~5mol/L 或 在 硫 -盐酸 介质 中 进行 ， 后 者 更 能 降低 底 色 
和 提高 选择 性 。 铁 〈 亚 ) 也 能 与 试剂 生成 红色 络 合 物 ， 但 是 会 严重 和 干扰， 应 采用 抗 坏 
血 酸 将 其 还 原 为 铁 ( 卫 )， 即 使 多 达 100mg 也 不 干扰 。 铬 ( VI)、 钒 (V)、 钼 (VI) 
等 由 于 被 还 原 为 低 价 ， 也 不 会 干扰 。 但 由 于 离子 会 呈现 色泽 , 需 通 过 参 比 消除 ， 如 忽 
和 锯 ， 可 用 磷酸 和 酒石酸 使 其 形成 相应 的 络 合 物 。 

本 方法 适用 于 合金 钢 和 高 温 合金 中 钛 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.1% ~3.5% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 二 安 替 比 林 甲 烷 深 液 (5% ) : 用 盐酸 (1 +9) 现 配 。 

2) 抗坏血酸 溶液 (5% ) : 当日 配制 。 

(3) 分 析 步 骤 称 取 0.1000g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 10mL 盐酸 和 5 ~ 
7mL 硝酸 ， 加 热 溶解 ， 冷 却 ， 加 入 15mL 硫酸 (1 +1)、2 ~3mL 磷酸 ( 当 试 样 中 舍 忽 
时 ) ， 加 热 蒸 发 至 冒 硫酸 烟 ， 冷 却 ， 加 入 15mL 酒石酸 溶液 (20% ) ( 试 样 中 舍 锯 和 乌 
时 ) ， 加 入 20mL 盐酸 (1+9) 加 热 溶 解 盐 类 ,冷却 ， 移入 200mL 容量 瓶 中 ， 以 盐酸 
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(1+9) 稀释 至 刻度 (必要 时 可 干 滤 ) 。 

移 取 试 液 ( 匆 的 质量 分 数 为 0.1% ~ 1.0% 时 ， 取 20mL; 钛 的 质量 分 数 为 1.0% ~ 
2.0% 时， 取 10mL; 铁 的 质量 分 数 为 2.0% ~3.5% 时 ， 取 SmL) 两 份 ， 各 置 于 100mL 
容量 瓶 中 ， 分 别 进行 显 色 溶液 和 参 比 溶液 操作 。 

显 色 溶 液 : 加 10mL 抗坏血酸 溶液 (5% ) ， 播 勺 ， 放 置 Smin 后 ， 加 15mL 盐酸 及 
10mL 二 安 替 比 林 甲 烷 溶 液 (5% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 除了 用 10mL 盐酸 (1 + 9) 代替 二 安 蔡 比 林 甲 烷 溶液 外 ， 其 余 同 显 色 
溶液 的 操作 。 

放置 5min 后 ， 在 波长 395nm 或 波长 420nm 处 ， 用 1 ~3cm 比 色 严 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0. 1g 纯 铁 ， 按 上 述 方 法 溶解 、 稀 释 ， 移 取 10 份 一 定 
量 的 溶液 ， 分 别 加 入 铁 标 准 溶 液 (0.1mg/mL) 1mL、2mL、4mL、…、10mL， 按 上 述 
方法 显 色 ， 测 量 并 绘制 校准 曲线 。 






























































(5) 附注 
1) 按 上 述 方法 测定 的 含 钛 量 为 酸 溶性 钛 的 量 。 若 要 测定 总 钛 量 ， 可 按 下 述 方法 处 





: 加 入 20mL 盐酸 (1 +9) ， 加 热 溶解 盐 类 ， 加 入 少量 纸浆 ， 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 盐 
(1+100) 洗涤 沉淀 2 次 或 3 次 ,水 洗 2 次 ， 将 沉淀 及 滤纸 置 于 铂 直 塌 中 ， 低 温 干 
、 灰 化 ,在 700 ~750% ， 加 1g 焦 硫酸 钾 燃 融 ， 冷 却 ， 用 盐酸 (1 +9) 浸出 熔 块 ， 并 
移入 主 溶液 中 ， 以 下 按 上 述 方法 显 色 测定 。 

通常 当 酸 不 溶 钛 的 质量 分 数 小 于 0.01% 时， 日常 分 析 中 可 不 做 熔融 处 理 。 

2) 铁 ( 焉 ) 用 抗坏血酸 还 原 后 不 能 完全 消除 其 空白 值 。 铁 量 不 同 或 室温 不 同 
(夏天 或 冬天 ) 时 ， 铁 的 残余 色泽 有 差异 。 因 此 ， 校 准 曲线 中 的 铁 含 量 应 大 致 与 试 样 一 
致 ， 以 消除 其 误差 。 

3) 铬 在 硫酸 介质 中 不 干扰 。 在 磷酸 介质 中 ， 铬 售 量 在 2mg/50mL 以 上 时 ,将 严重 
延缓 钛 的 显 色 速度 。 有 磷酸 或 酒石酸 存在 时 ， 显 色 后 需 放 置 45 ~50min 才能 显 色 完 全 。 

十 二 、 铜 的 测定 
通常 ， 铜 是 钢 中 的 有 害 杂 质 ， 会 使 钢 的 力学 性 能 降低 ， 破 坏 钢 的 焊接 性 能 ， 可 使 
钢 在 锯 轧 等 加 工时 产生 热 脆 性 ， 出 现 鳞 状 裂纹 并 可 导致 加 热 时 钢 表面 氧化 等 ， 严 重 影 
响 钢 的 质量 。 因 此 ， 一 般 应 控制 铜 含量 小 于 0.25% (质量 分 数 ) ， 而 高 温 合金 中 其 含量 
应 小 于 0.1% (质量 分 数 ) 。 但 是 ， 有 时 也 特意 往 钢 中 加 入 铜 以 代替 部 分 镍 ， 这 样 可 以 
提高 钢 的 退火 硬度 和 降低 成 本 。 在 低 碳 低 合 金 钢 中 ， 铜 与 磷 同 时 存在 时 ， 可 提高 钢 的 
耐 大 气 腐蚀 性 能 ; 铜 与 铬 、 锁 同时 存在 时 ， 可 大 大 提高 耐 硫酸 露点 腐蚀 的 能 力 。 在 奥 
氏 体 不 锈 钢 中 加 入 2% ~3% (质量 分 数 ) 的 铜 ， 可 提高 其 对 硫酸 、 磷 酸 及 盐酸 等 的 耐 腐 
蚀 性 及 对 应 力 腐蚀 的 稳定 性 。 

铀 在 钢 中 主要 以 固溶体 及 少量 极 微细 的 金属 夹杂 物 (如 Cu,0、CuS 等 ) 形态 存 
在 。 铜 不 溶解 于 稀 盐 酸 及 稀 硫 酸 中 ， 却 易 涂 解 于 稀 硝酸 、 热 的 浓 硫 酸 及 盐酸 -过 氧化 
氧 中 。 

铜 在 光度 分 析 中 ， 主 要 是 在 铜 含量 高 时 有 色泽 影响 ， 应 考虑 色泽 空白 。 
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在 钢铁 分 析 中 ， 较 高 含量 的 铜 可 用 电解 重量 法 及 硫 代 硫 酸 钠 滴定 法 测定 ; 低 含量 
及 微量 铜 ， 可 用 铀 试剂 (DDTC) 光度 法 、 双 环 已 酮 草 酰 双 逐 (BCO) 光度 法 、 新 亚 铜 
灵 蔡 取 光 度 法 或 2，2'- 联 哗 啉 光度 法 测定 。 

1. 双环 己 酮 草 酰 双 脓 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 溶解 后 ， 用 高 氯 酸 冒 烟 ， 以 柠檬 酸 铵 掩蔽 铁 等 ， 在 pH 
值 为 8.5 ~9.3 的 氨 性 介质 中 ， 双 环 已 酮 草 酰 双 脉 (BCO) 与 铜 (下 ) 形成 蓝 色 络 合 
物 ， 以 此 进行 铜 的 光度 法 测定 。 
显 色 反应 的 适宜 酸度 为 pH =7 ~10。 当 pH 值 小 于 6.5 时 ， 不 能 形成 络 合 物 ， 而 当 
pH 值 大 于 10 时 ， 络 合 物 的 蓝 色 迅速 消退 。Fe * 、Ni*、Co**、Cr' 对 显 色 反应 有 干 
扰 ， 因 它们 也 可 与 BCO 形成 可 溶性 呈 色 的 络 合 物 。Fe “可 用 柠檬 酸 铵 掩蔽 ;将 Cr 氧 
化 成 Cr(VT) 可 消除 其 干扰 ; 增加 BCO 的 用 量 ， 可 减少 Ni* 、Co 的 影响 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 铜 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.01% ~1.2% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 双环 己 酮 草 酰 双 脉 溶液 (0. 1% ) : 称 取 0.5g 双环 已 酮 草 酰 双 脉 ， 加 入 少量 水 ， 
用 玻璃 棒 仔 细 奈 碎 ， 加 入 50mL 乙醇 和 400mL 约 60%C 的 热 水 ， 搅 拌 溶解 〈 有 不 溶 残渣 
时 ， 可 过 滤 )， 以 水 稀释 至 500mL。 此 溶液 可 稳定 1 个 月 。 

2) 中 性 红 指 示 剂 溶液 (0. 1% 乙醇 溶液 ): pH 值 由 6.8 升 至 8 时 ,溶液 颜色 由 红 
色 变 黄色 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1~0.25g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 10mL 王 水 (也 
可 用 稀 硝 酸 或 盐酸 - 过 氧化 氢 深 解 ) ， 加 热 溶 解 ， 加 5mL 高 毛 酸 ， 继 续 加 热 至 冒 白 烟 约 
lmin， 冷 却 ， 加 约 20mL 水 ， 加 热 溶解 盐 类 ， 移 和 50mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 
(生铁 试 液 、 钨 酸 等 浑浊 时 可 干 滤 ) 。 

移 取 5 ~ 10mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 人 参 比 
溶液 。 
显 色 溶 液 : 加 2mL 柠檬 酸 铵 溶液 (50% ) ， 加 约 10mL 水 、1 滴 中 性 红 指示 剂 ， 滴 
加 氨水 (1 +1) 至 溶液 由 红色 变 黄 色 ， 再 过 量 5 ~6 滴 ， 在 摇动 下 加 入 10mL BCO 溶液 
(0.1% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 同 显 色 溶 液 操作 ， 但 不 加 BCO 溶液 。 

放置 5min 后 ， 用 1~3cm 比 色 珀 ,在 波长 600nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 纯 铁 ， 按 上 述 方法 溶解 、 稀 释 ， 移 取 数 份 此 溶液 ， 分 












































































































































别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 一 定量 的 铜 标准 溶液 (10g/mL) ， 按 上 述 方法 显 色 、 
测量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 
(5) 附注 


1) 试 样 中 铜 含量 与 称 样 量 、 分 液 比 的 关系 见 表 2-7。 

2) 铜 ( 卫 ) BCO 络 合 物 的 色泽 和 稳定 性 受 pH 值 影响 很 大 ， 因 此 要 严格 控制 pH 
值 。 氨 水 应 采用 新 开 瓶 的 配制 ， 并 注意 保持 密闭 ， 不 使 其 浓度 降低 而 影响 pH 值 。 

3) 铁 对 测定 有 影响 ， 可 以 用 柠檬 酸 饿 掩蔽 。 但 在 酸性 溶液 中 ，cCu ' 有 被 柠檬 酸 馈 
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还 原 成 低 价 的 倾向 ， 所 以 放置 时 间 不 宜 过 长 ， 应 立即 加 


氮 水 调节 至 碱 性 。 


表 2-7 铜 含量 与 称 样 量 、 分 液 比 的 关系 


















































w(Cu)(%) 0.01 ~0. 10 0.05 ~0.30 0. 10 ~0. 60 0. 20 ~1.20 
称 样 量 (g) x 分 液 比 0. 2500 x 10/50 0. 2500 x 10/50 0. 2500 x 5/50 0. 1000 x 5/50 
(mL) (%) (mL) (%) (mL) (%) (mL) (%) 

0 0 0 0 0 0 0 0 

加 入 铜 标准 | 相当 于 试 样 | 05 0.01 2 0. 04 0. 08 2 0.20 
溶液 中 铜 的 质 1.0 0.02 3 0. 06 3 0. 12 4 0. 40 
(10pg/mL) | ” 量 分 数 2.0 0. 04 6 0. 12 6 0. 24 6 0. 60 
的 量 3.0 0. 06 9 0. 18 9 0. 36 8 0. 80 
4.0 0. 08 12 0. 24 12 0.48 10 1.00 

5.0 0. 10 15 0. 30 15 0. 60 12 1.20 

比 色 四 /em 3 1 1 


4) 铀 、 销 共存 量 大 时 ， 应 适当 增加 BCO 用 量 。 












































5) 显 色温 度 在 10 ~25% 时 对 显 色 反 应 影响 不 大 。 夏 天 室内 温度 过 高 ， 加 所 水 后 应 
先 以 流水 冷却 ， 再 显 色 。 冬 天 室内 温度 低 时 ， 可 利用 所 水 中 和 所 产生 的 热量 ， 立 即 加 


























BCO 溶液 显 色 。 室 内 温度 高 时 ， 显 色 速 度 快 ， 但 显 色 稳定 性 较 差 。 室 内 温度 低 时 ， 显 








色 速 度 慢 ,但 色泽 较 稳 定 。 因 此 




















30min 内 测定 完毕 ， 否 则 色泽 会 稍 有 变化 。 
2. 新 亚 铜 灵 革 取 光 度 法 


(1) 方法 提要 











， 必 须根 据 显 色温 度 ， 正 确 掌握 读数 时 间 。 通 常 在 











试 样 用 王 水 涂 解 ， 高 氧 酸 胃 烟 ， 在 柠檬 酸 存在 的 情况 下 ， 用 盐酸 





羟 胺 或 抗坏血酸 将 Cu 还 原 为 Cu", 在 pH 值 为 4 ~6 的 条 件 下 与 新 亚 铜 灵 (2，9- 二 甲 
基 -1，10- 二 氮 菲 ) 生成 黄色 络 合 物 ， 用 氯仿 (或 1，2- 二 氯 乙 烷 ) 萃取 ， 测 其 吸 


光度 。 


由 于 铬 ( W) 有 一 定 干 扰 ， 因 此 ， 应 将 其 还 原 为 铬 〈 亚 )， 且 铬 〈 亚 ) 量 大 于 


4mg 时 又 有 负 干 扰 。 因 此 ， 高 铬 试 样 应 采 月 

















日 盐酸 挥发 铬 ， 将 其 大 部 分 除去 。 





本 方法 适用 于 碳 素 钢 、 生 铁 、 合 金 钢 及 精密 合金 中 铜 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 





0. 005% ~ 1.0% (质量 


(2) 主要 试剂 


1) 盐酸 产 胺 溶液 (10% ) : 当日 配 人 


分 数 ) 。 





剖 。 


2) 新 亚 铜 灵 溶 液 (0.1% 乙醇 浴 液 ) 。 





(3) 分 析 步 又 











称 取 0. 1000g 试 样 ， 














置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 SmL 王 水 ， 加 热 溶 








解 后 ， 加 5mL 高 氧 酸 ， 区 发 至 冒 白 烟 。 当 铬 含量 高 


直至 铬 绝 大 部 分 被 除去 ， 冷 却 














儿 滴 亚硫酸钠 溶液 (2% ) 还 原 ]， 冷却 (必要 时 过 滤 ) 。 


时 ， 滴 加 盐酸 挥发 铬 ， 反 复数 次 ， 
， 加 约 15mL 水 ， 微 热 溶解 盐 类 [如 有 和 铬 (WI)， 应 滴 加 
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当 铜 含量 小 于 0. 05% (质量 分 数 ) 时 ， 将 试 液 直接 移入 125mL 的 分 液 漏斗 中 ， 加 
约 20mL 水 、5mL 柠 榜 酸 铵 溶液 (50% ) 、5mL 盐酸 羟 胺 溶液 (10% ) ， 摇 匀 (此 时 溶 
液 pH 值 必 须 控制 在 4 ~6 之 间 ) ， 加 10mL 新 亚 铜 灵 溶液 (0. 1% ) ， 摇 匀 ， 放 置 Smin ， 
加 10mL 三 氛 甲 烧 ， 剧烈 振荡 lmin， 静 置 分 层 ， 将 有 机 相干 过 滤 于 1 ~3cm 比 色 亚 中 
( 弃 去 初始 的 滤液 ) ， 以 三 氯 甲 烷 为 参 比 ， 于 波长 460nm 处 测量 吸光 度 。 

当 含 铜 量 大 于 0. 05% (质量 分 数 ) 时 ， 将 试 液 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 混 匀 。 根 据 试 液 中 的 铜 含量 ， 移 取 SmL 或 10mL 试 液 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 。 
以 下 按 铜 含量 小 于 0.05% (质量 分 数 ) 的 操作 进行 ， 测 量 吸 光度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 移 取 0 ~5mL 铜 标准 溶液 (10ug/mL) ， 分 别 置 于 125mL 分 
液 漏 斗 中 ， 加 约 25mL 水 ， 以 下 按 铜 含量 小 于 0. 05% ( 质量 分 数 ) 的 操作 进行 ， 测 量 吸 
光度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

也 可 以 用 与 试 样 组 分 相似 的 几 个 标准 样品 ， 按 分 析 步 又 进行 操作 来 绘制 校准 
曲线 。 

(5) 附注 

1) 显 色 溶 液 的 pH 值 可 用 pH 试纸 检查 ， 采 用 氨水 (1+1) 调节 。 

2) 荃 取出 来 的 黄色 络 合 物 至 少 可 以 稳定 数 小 时 ， 但 由 于 溶剂 具有 挥发 性 ， 最 好 应 
迅速 地 测量 吸光 度 。 

3. 硫 代 硫酸 钠 沉淀 分 离 - 碘 量 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 后 ,制备 成 硫酸 溶液 ， 用 硫 代 硫酸 钠 沉淀 铜 (Cu,S 
形式 ) ,分离 后 用 硝酸 、 高 毛 酸 破坏 滤纸 及 沉淀 ， 使 之 转化 为 Cu* 。 在 稀 乙 酸 的 弱酸 
性 介质 中 ， 加 入 碘化钾 ， 与 Cu 六 反应， 生成 碘 化 亚 铜 沉淀 ， 并 析出 等 物质 的 量 的 碘 ， 
然后 用 硫 代 硫酸 钠 标准 溶液 滴定 而 ， 从 而 测 得 铜 含量 。 

加 少量 气 化 铵 ， 以 消除 砷 、 镜 、 铁 的 干扰 。 为 使 终点 更 加 敏锐 , 加 入 硫 氰 酸 铵 进 
一 步 络 合 CuL ， 以 提高 测定 结果 的 准确 度 。 

当 试 样 中 含有 较 高 的 钛 、 锯 时 ， 由 于 有 磷酸 钛 等 的 胶 状 沉淀 生成 ， 会 干扰 沉淀 分 
离 ， 可 加 大 硫酸 用 量 以 消除 其 影响 。 钨 及 钒 的 干扰 可 改 用 15mL 硫 -磷酸 冒 烟 ， 并 适当 
增加 硫 代 硫 酸 钠 用 量 来 消除 。 其 主要 化 学 反应 式 如 下 : 

H,SO, 介质 
或 含 一 定量 磷酸 


















































































































































沉淀 ”2CuS0, +2Na,S,0; +2H,0 CuS 4 +S+2H,S0, +2Na,S0, 








还 原 oe < a 

滴定 LL +2Na,S,0, =2Nal + Na,S,06 

从 反应 式 可 知 ，Cu 与 Na,S,0, 是 1:1 的 反应 关系 。 因 此 ， 铜 的 基本 单元 为 Cu。 

本 方法 适用 于 铸铁 、 合 金 钢 、 精 密 合金 等 中 较 高 铜 含量 的 测定 ， 测 定 范围 大 于 1% 
(质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫 磷 混 合 酸 : 硫酸 与 磷酸 的 体积 比 为 1:2。 
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2) 淀粉 指示 剂 溶液 (1% ) : 称 取 0.5g 可 溶性 淀粉 ， 置 于 小 量 杯 中 ， 加 少量 水 调 
成 奖状 , 倾 人 50mL 沸水 中 ， 搅 匀 后 冷却 。 应 当天 配制 。 

3) 硫 代 硫酸 钠 标 准 溶液 [c(Na,S,0;) =0. 020mol[L]: 称 取 5.0g Na,S,0;: 5H,0 
和 0. 2g 无 水 碳酸 钠 ， 以 不 含 二 氧化 碳 的 水 溶解 后 稀释 至 1000mL， 加 10mL 异 成 醇 或 
0. 5mL 三 氯 甲 烷 ， 播 匀 ， 放 置 两 天 以 上 ， 按 以 下 步骤 标定 : 称 取 1.000g 纯 铜 (质量 分 
数 大 于 99.0% ) 置 于 300mL 烧杯 中 ,加 30mL 硝酸 (1 +1)、10mL 硫酸 (1 +1)， 加 
热 溶解 ， 莹 发 至 冒 白 烟 ， 冷 却 ， 加 约 100mL 水 溶解 盐 类 ， 然 后 逐 滴 加 氨水 (2 +3) 至 
生成 的 氧 氧 化 铜 沉 淀 完全 溶解 ， 小 心 加 热 ， 煮 沸 至 无 氮 味 ， 冷 却 ， 以 乙酸 调节 成 弱酸 
性 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

移 取 10mL 此 溶液 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 约 40mL 水 和 2g 碘化钾 ， 反 名， 用 硫 
代 硫 酸 钠 标准 溶液 滴定 游离 础 ， 待 溶液 呈 淡 黄色 时 ， 加 约 5mL 淀粉 指示 剂 ， 继 续 滴定 
至 蓝 色 消失 为 终点 。1mL 硫 代 硫酸 钠 标 准 溶液 相当 的 铜 含量 计算 公式 为 










































































=0. 001 
f=0. < 


式 中 /一 一 1mL 硫 代 硫酸 钠 标 准 溶 液 相当 的 铜 含 量 (g/mL); 





中 一 一 铜 标准 溶液 的 分 取 量 (mL) ; 
一 一 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 的 消耗 量 (mL) 。 





(3) 分 析 步 又 称 取 0.2 ~0.5g ( 铀 含量 为 15 ~25mg) 试 样 ， 置 于 400mL 烧杯 
中 ,加 20 ~30mL 王 水 〈 或 稀 硝 酸 、 盐 酸 -过 氧化 氧 ， 含 钨 、 钒 时 改 用 15mL 硫 磷 混合 
酸 及 15mL 水 浴 解 ， 滴 加 硝酸 氧化 并 进行 冒 烟 处 理 ) ， 加 热 深 解 后 ， 加 20mL 硫酸 ， 蒸 
发 至 冒 白 烟 约 1Imin， 稍 冷 ， 用 水 吹 洗 表 面 显 及 杯 壁 至 约 30mL， 加 热 溶解 盐 类 后 ， 加 水 
至 约 250mL。 加 热 至 近 沸 ， 取 下 ， 在 不 断 搅 拌 下 ， 加 入 15mL 硫 代 硫 酸 钠 溶液 (50% ) ， 
加 热 煮沸 至 沉 演 凝聚， 溶液 大 致 透明 (时 间 小 于 30min) ， 取 下 ， 用 快速 滤纸 过 滤 ， 用 
热 水 将 沉淀 充分 洗 净 ， 弃 去 滤液 。 

将 沉淀 及 滤纸 放 于 原 烧 杯 中 ， 加 15mL 硝酸 、10mL 高 氧 酸 ， 加 热 破坏 沉淀 及 硫 ， 
冒 烟 至 近 干 ， 取 下 稍 冷 ， 用 水 (用量 应 少 于 60mL) 洗 净 表面 岂 及 杯 壁 ， 加 热 溶解 盐 
类 ， 取 下 ， 加 水 至 约 60mL, 冷却 ， 加 1~3 滴 气 化 铵 溶液 (15% ) ， 加 1 滴 或 2 滴 氮 水 
(1+1) 至 蓝 色 出 现 ， 再 用 冰 乙 酸 中 和 至 蓝 色 褪 去 并 过 量 1.5 ~2mL， 加 2g 碘 酸 饰 ， 搅 
匀 后 在 暗 处 放置 3 ~5min， 用 硫 代 硫 酸 钠 标 准 溶液 (0. 020mol/L) 滴定 至 淡 黄 色 后 ， 加 
5mL 淀粉 指示 剂 溶液 (1% ) 、5mL 硫 氰 酸 钞 溶液 (10% ) ， 继 续 用 硫 代 硫 酸 钠 标 准 溶 
液 (0. 020mol/L) 滴定 至 蓝 色 初 去 (乳白色 ) 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

w( Cu) = x100% 
m 


式 中 /一 一 1mL 硫 代 硫酸 钠 标准 涂 液 相当 的 铜 含量 (g/mL); 






















































































一 一 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 的 用 量 (mL ) ; 
m 称 样 量 (g)。 
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(5) 附注 

1) 沉淀 的 分 离 一 般 可 在 1% ~4% 的 硫酸 介质 中 进行 ， 不 允许 有 硝酸 存在 。 加 入 
10 ~25mL 硫酸 无 明显 影响 ， 称 样 量 多 时 可 适当 多 加 。 锯 、 铁 含量 高 时 不 得 多 加 磷酸 ， 
应 多 加 硫酸 以 防止 钛 沉 洗 析出 而 不 能 分 离 。 铁 含量 小 于 8% (质量 分 数 ) 、 包 含 量 小 于 
1. 5% (质量 分 数 ) 时 无 影响 。 

2) 溶液 煮沸 时 间 不 宜 超 过 30min， 和 否则 测定 结果 有 偏 低 的 倾向 。 

3) 要 掌握 好 加 完 碘 化 钾 后 的 放置 时 间 ， 且 宜 低温 、 避 光 ， 以 防 工 挥发 。 滴 定时 的 
速度 尽量 要 快 一 些 ， 以 防止 空气 中 的 氧 与 KI 反应 析出 工 而 使 测定 结果 偏 高 反应 式 为 


2H +2I- + 二 0， = +H,0 


4) 当 铀 、 钒 含量 高 时 ， 在 生成 CuL 分 离 后 ， 再 用 氢 氧 化 钠 分 离 一 次 ， 以 消除 
干扰 。 

5) 在 微 酸性 介质 中 , 用 KI 还 原 Cu** 时 ,Fe’* 、Mo(V) 也 有 类 似 的 反应 ， 故 加 
少量 NHLF 络 合 掩蔽 。 溶 液 中 的 氮 氧 化 物 及 As'、Sb 也 能 消耗 下, 但 As(V)、 
Sb( V ) 则 不 能 。 

6) 加 入 硫 氰 酸 铵 可 以 改善 滴定 及 防止 终点 回头 。 

十 三 、 钥 的 测定 
钼 作为 合金 元 素 加 入 钢 中 ， 既 可 提高 钢 的 强度 ， 又 不 降低 钢 的 可 塑料 和 韧性 ， 同 
时 能 使 钢 在 高 温 下 有 足够 的 强度 ， 并 改善 钢 的 冷 脆 性 、 耐 磨 性 等 。 钼 含量 在 2% ~3% 
(质量 分 数 ) 时 ， 还 能 提高 耐 蚀 钢 耐 有 机 酸 及 还 原 性 介质 腐蚀 的 能 

在 钢 中 ， 除 固 溶 钼 外 ， 钼 主要 以 碳化 物 (MoC、Moc 等 ) 、 氮 化 物 (MoN) 及 硼 
化 物 等 形式 存在 。 因 此 ， 通 常 需 用 硝酸 进行 分 解 。 对 于 稳定 的 钼 碳化 合 物 ， 必 须 加 热 
至 冒 硫酸 烟 才 能 分 解 (有 时 还 需 在 冒 烟 时 滴 加 浓 硝 酸 ) 。 以 上 几 点 在 测定 钼 时 ， 应 予以 
注意 。 

钼 的 测定 方法 很 多 ， 发 展 也 很 快 。 钢 铁 中 钼 的 分 析 方 法 主要 有 重量 法 和 光度 法 ， 
如 钥 酸 铅 重量 法 、 安 息 香 且 分 离 重量 法 、 硫 化 物 沉 淀 分 离 重 量 法 、 离 子 交 换 分 离 -8- 产 
基 哮 啉 重量 法 、 硫 氟 酸 盐 直 接 光 度 法 、 硫 氰 酸 盐 - 乙酸 丁 酯 茜 取 光度 法 等 。 这 些 方法 已 
纳入 国家 标准 。 重 量 法 虽然 准确 度 较 高 ， 但 是 由 于 操作 复杂 、 宛 长 ， 要 求 也 严 ， 故 日 





























































































































常 分 析 中 已 较 少 应 用 。 
1. 氢化 亚 锡 还 原 - 硫 和 氛 酸 盐 光 度 法 
(1) 方法 提要 ”经 酸 溶解 ， 在 适当 的 酸度 下 [ 一般 控制 在 < 了 HLs0, ]=2.0moVL]， 


pln 





用 氧化 亚 锡 作 还 原 剂 ， 钼 ( V ) 与 硫 氰 酸 盐 形 成 橙 红 色 络 合 物 ， 测 量 其 吸光 度 。 

与 此 同时 ， 铁 〈 焉 ) 被 还 原 为 铁 〈 工 ) ， 消 除了 铁 〈 亚 ) 的 干扰 。 一 定量 的 铁 及 
高 氧 酸 的 存在 ， 有 助 于 钼 保持 五 价 状态 。 铁 含量 增多 时 ， 还 原 所 需 时 间 需 稍 长 。 不 含 
铁 或 铁 含量 很 少时 ， 钼 的 色泽 降低 ， 而 且 稳 定性 差 。 一 般 要 求 显 色 溶液 中 含有 约 50mg 
铁 。 钛 (了 ) 的 存在 可 促使 铁 〈 亚 ) 加 快 还 原 ， 而 且 残 留 的 硫 氰 酸 铁 色泽 可 以 褪 尽 。 


! 
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磷酸 能 与 钛 ( 扩 ) 化 合 ， 使 钛 (IJV ) 失去 作用 。 磷 酸 的 存在 还 会 减缓 硫 握 酸 铁 的 褪色 
速度 ， 需 放置 30min 以 上 (25% ) 。 因 此 ， 在 磷酸 介质 中 显 色 时 ， 加 入 适量 盐酸 
(0.5mol/L) ， 一 方面 可 促使 硫 握 酸 铁 褪 色 ， 另 一 方面 可 避免 氯 化 亚 锡 因 磷 酸 的 存在 而 
容易 水 解析 出 沉淀 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 钼 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.10% ~2.0% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫 磷 混 合 酸 : 将 150mL 硫酸 溶 于 500mL 水 中 ， 冷 却 后 加 300mL 磷酸 ， 用 水 稀 
释 至 1000mL。 

2) 硫 盐 混合 酸 : 将 270mL 硫酸 溶 于 300mL 水 中 ， 冷 却 后 加 200mL 盐酸 、200mL 
高 氧 酸 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

3) 硫酸 -硫酸 钛 溶液 : 移 取 20mL 三 氧化 钛 溶液 (15% ) ， 边 搅拌 边 倾 入 500mL 硫 
酸 (1+1) 中 , 滴 加 过 和 氧化 氛 ， 使 钛 ( 陡 ) 氧化 ， 至 紫红 色 消 退 ， 溶液 恰 呈 黄色 (过 
氧化 氧 不 要 多 加 ) ， 者 沸 ， 黄 色 消 退 ， 冷却， 加 50mL 高 氧 酸 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

4) 氧化 亚 锡 溶液 (10% ) : 称 取 10g 氯 化 亚 锡 ， 洲 于 SmL 盐酸 中 ， 用 水 稀释 至 
100mL。 需 当天 配制 。 

也 可 以 称 取 200g 氯 化 亚 锡 ， 加 100mL 盐酸 溶解 (溶液 的 体积 约 180mL) ， 备 用 。 
此 溶液 比较 稳定 ， 放 置 2 个 月 , 锡 ( 卫 ) 的 含量 仅 降低 1.5% ，4 个 月 后 仅 降 低 3. 5% ， 
仍 可 正常 使 用 。 使 用 时 ， 量 取 此 溶液 9mL， 用 水 稀释 至 100mL， 即 可 得 10% 的 氯 化 亚 
锡 深 液 。 

5) 铁 溶 液 (10mg/mL) : 称 取 0. 5g 纯 铁 或 已 知 低 钼 ( 钼 含量 小 于 0.002% ) 的 钢 
样 ， 加 10mL 王 水 溶解 ， 加 5mL 高 氧 酸 ， 蒸 发 至 骨 白 烟 ， 冷 却 后 稀释 至 50mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.5000g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 。 

1) 对 于 碳 素 钢 、 铸 铁 、 合 金 钢 ( 除 含 钨 钢 ) 试 样 ， 加 15mL 硝酸 (1+4) 或 
10mL 王 水 ， 加 热 溶解 ， 加 5mL 高 氯 酸 ， 蒸 发 至 冒 白 烟 ， 稍 冷 ， 加 约 20mL 水 ， 根 据 铬 
含量 加 0.5 ~5mL 亚硫酸钠 溶液 (10% ) ， 使 铬 还 原 ， 煮 沸 ， 冷 却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 
50mL (铸铁 试 液 可 干 滤 ) 。 

移 取 5mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 〈 钼 含量 大 于 1% 时 ， 移 取 2mL 试 
液 ， 外 加 3mL 铁 溶液 ) ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 溶液 。 

显 色 溶液 : 加 约 10mL 水 、10mL 硫酸 -硫酸 钛 溶液 、10mL 硫 氰 酸 钠 溶液 (10% ) 、 
10mL 氧化 亚 锡 洲 液 (10% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

参 比 溶液 : 加 约 20mL 水 ， 不 加 硫 氰 酸 钠 溶液 ， 其 余 同 显 色 溶液 操作 。 

将 配制 好 的 溶液 放置 10 ~ 15min( 室温 为 15%C 时 放置 13min ) 。 根 据 钼 含量 ， 选 用 
lcm 〈 钥 含量 小 于 1% ) 或 3cem ( 钼 含量 小 于 0.4%) 比 色 下， 在 波长 500nm 处 ， 与 参 
比 溶液 比较 测量 吸光 度 。 色 泽 可 稳定 3h 以 上 。 

2) 对 于 含 铝 钢 试 样 ， 加 20mL 硫 磷 混合 酸 (或 用 王 水 溶解 后 加 硫 磷 混合 酸 ) ， 加 
2 ~3mL 硝酸 氧化 ， 蒸 发 至 冒 白 烟 ， 冷 却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL。 

移 取 SmL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ( 钼 含量 大 于 1% 时 ， 吸 取 2mL 试 
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液 ， 补 加 3mL 铁 溶液 ) ， 用 于 制备 显 色 溶 液 和 参 比 溶液 。 
显 色 溶 液 : 加 约 15mL 水 、10mL 硫 盐 混合 酸 、10mL 硫 氰 酸 钠 溶液 (10% ) 、10mL 
氧化 亚 锡 溶 液 (10% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

参 比 溶液 : 加 约 20mL 水 ， 不 加 硫 氰 酸 钠 溶 液 ， 其 余 同 显 色 溶液 操作 。 

放置 5 ~15min 后 , 用 1~3cm 比 色 轩 ， 在 波长 500nm 处 测量 吸光 度 。 色 泽 可 稳定 
2h 以 上 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 与 试 样 组 分 相似 、 不 同 钼 含量 的 标准 样品 ， 按 分 析 步 
又 操作 ， 测 量 吸光 度 ， 以 吸光 度 对 钼 质量 分 数 作 图 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 试 样 中 钼 含量 小 于 0.1% 时 ， 可 移 取 10mL 或 20mL 试 液 显 色 ， 但 需 改 为 加 
10mL 及 14mL 氧化 亚 锡 溶液 (20% ) 。 

2) 本 方法 显 色 过 程 中 的 各 种 试剂 可 混合 后 一 次 加 入 。 例 如 ， 将 硫酸 -硫酸 钛 溶液 、 
硫 氨 酸 钠 溶液 、 毛 化 亚 锡 溶液 及 水 ， 按 10: 10: 10: 15 的 体积 比 混合 ， 或 将 硫 盐 混 合 酸 、 
硫 氰 酸 钠 溶液 、 握 化 亚 锡 溶 液 及 水 ， 按 10: 10: 10: 15 的 体积 比 混合 ， 加 45mL 即 可 。 

3) 用 作 显 色 剂 的 硫 握 酸 盐 通常 为 硫 氰 酸 钠 或 硫 握 酸 匀 ， 避 免 使 用 钾 盐 ， 因 为 钾 盐 
遇 高 氧 酸 会 形成 沉淀 。 

4) 钒 会 使 测定 结果 偏离 。 含 1% 钒 (质量 分 数 ) 相当 于 含 钼 0. 007% (质量 分 数 ) ， 
可 予以 校正 。 

5) 如 果 试 样 中 同时 存在 较 高 含量 的 钨 和 钒 ， 如 高 速 工 具 钢 试 样 ， 由 于 在 试 液 中 形 
成 了 钨 钒 磷 杂 多 酸 络 离子 ， 被 氧化 亚 锡 还 原 后 形成 的 灰 蓝 色 消 退 得 很 慢 (30% 时 需 
30min 以 上 ) ， 参 比 溶液 的 色泽 也 加 深 (单独 含 忽 或 单独 含 钒 时 无 此 现象 ) ,但 两 者 不 
一 定 恰好 抵消 ， 容 易 导 致 钼 的 测定 结果 偏离 。 为 了 促使 灰 蓝 色 消 退 ， 可 以 将 显 色 溶 液 
及 参 比 溶液 在 50 ~ 60% 的 水 浴 中 加 热 5 ~ 8min, 冷却 。 在 室温 低 时 尤其 需要 这 样 的 加 
热处理 。 

2. 抗坏血酸 还 原 - 硫 氰 酸 盐 光度 法 


(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 ， 在 适当 的 酸度 下 [一 般 控制 在 c[ 方 H,S0, ]= 




































































































































































2. 0mol/L |， 用 抗坏血酸 作 还 原 剂 ， 钥 ( V ) 与 硫 氰 酸 盐 形成 橙 红色 络 合 物 ， 以 此 进行 
钼 的 光度 测定 。 

用 抗坏血酸 作 还 原 剂 ， 显 色 液 的 稳定 性 较 好 ， 但 是 当 温度 高 于 30% 时 ， 色 泽 呈 现 
出 不 稳定 倾向 ， 可 以 加 高 氯 酸 作为 稳定 剂 (加 入 量 为 0.15 ~0. SmL) ， 可 使 吸光 度 略 有 
增加 ， 可 稳定 4h。 与 氯 化 亚 锡 还 原 法 不 同 的 是 ， 铁 在 本 方法 中 视 为 催化 剂 ， 其 有 加 速 
钼 显 色 的 作用 ， 显 色 液 的 稳定 性 不 受 铁 含量 的 影响 。 残 余 硫 氰 酸 铁 的 棕 红 色 不 能 褪 尽 ， 
其 色泽 强度 随 着 酸 浓度 的 增加 而 增加 ， 因 此 显 色 酸度 不 宜 大 于 2mol/L。 少 量 磷酸 ( 约 
0. 3mL) 对 测定 没有 影响 ， 但 其 合 量 多 时 ， 会 使 残余 硫 氰 酸 铁 的 色泽 增 深 。 

铜 离子 也 能 促使 钼 的 显 色 加 快 ， 即 使 不 含 铁 ， 也 能 在 Smin 内 显 色 完 全 (18%C ) 。 
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但 铜 ( 开 ) 本 身 也 显 色 ， 酸 度 高 ， 色 泽 深 ， 且 色泽 不 稳定 。 显 色 洲 液 中 铀 含量 为 
200ug 时 ， 能 使 吸光 度 明 显 偏 高 ， 通 常 在 显 色 时 加 硫 脲 了 予以 掩蔽 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 钼 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.10% ~2.0% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫 磷 混合 酸 : 将 150mL 硫酸 溶 于 500mL 水 中 ,冷却 后 加 150mL 磷酸 ， 用 水 稀 
释 至 1000mL。 

2) 抗坏血酸 溶液 (5% ) : 当日 配制 。 

3) 铁 溶液 (10mg/mL): 称 取 5.0g 硫酸 亚 铁 (相当 于 1.0g 铁 )， 加 2mL 硫酸 
(1+2)、 约 20m 水 ， 温 热 溶解 ， 然 后 加 2 ~3mL 过 氧化 氢 氧 化 ， 者 沸 1 ~2min,， 使 过 
氧化 氨 分 解 ， 冷 却 ， 用 水 稀释 至 100mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.5000g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 15mL 硝酸 (1 +4) 
或 10mL 王 水 ， 加 热 溶 解 ， 加 SnmL 高 氧 酸 ( 含 钨 钢 改 加 20mL 硫 磷 混 合 酸 ) ， 蒸 发 至 骨 白 
烟 ， 稍 冷 ， 加 约 20mL 水 。 对 于 高 毛 酸 骨 烟 的 试 样 ， 根 据 铬 含量 加 0.5 ~SmL 亚硫酸钠 溶 
液 (10% ) ， 使 铬 还 原 ， 者 沸 ， 冷 却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL (铸铁 试 液 可 干 滤 ) 。 

移 取 5mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 〈 钼 含量 大 于 1% 时 ， 移 取 2mL 试 
液 ， 补 加 3mL 铁 溶液 ) ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 溶液 。 

显 色 溶液 加 10mL 硫酸 (1 +3)、10mL 硫 氰 酸 钠 溶液 (10% ) 、10mL 抗坏血酸 
溶液 (5% ) 、5mL 硫 脲 溶液 (10% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 (对 于 硫 磷酸 冒 烟 的 试 
液 ， 稀释 前 需 补 加 0. 2mL 高 氧 酸 ) 。 

参 比 溶液 : 除 不 加 硫 氰 酸 钠 溶 液 外 ， 其 余 同 显 色 溶液 操作 。 

放置 10 ~ 20min (室温 为 14%C 时 放置 25 ~ 30min), 用 1 ~3cm 比 色 亚 ,在 波长 
500nm 处 ， 测 量 吸光 度 。 色 泽 可 稳定 3h 以 上 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 6 份 0.5g 不 含 钼 或 已 知 钼 含量 低 的 钢 样 ， 按 上 述 方法 
溶解 ， 分 别 加 钼 标准 溶液 (lmg/mL) 0mL、lmL、2mL、.…、5mL， 蒸 发 至 冒 白 烟 ， 冷 
却 ， 同 分 析 步 又 操作 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 含 钒 会 使 测定 结果 偏 高 ， 含 1% 钒 相当 于 含 0.007% 钼 ， 可 予以 校正 。 当 钻 含 
量 高 时 ， 可 在 绘制 校准 曲线 时 加 入 与 试 样 相同 量 的 钴 ， 以 补偿 法 校正 。 

2) 同时 含有 钨 、 钒 且 两 者 含量 的 试 样 ， 用 硫 磷 酸 骨 烟 后 的 试 液 显 色 不 正常 ， 尤 其 
是 参 比 洲 液 色泽 深 ， 此 时 采用 氧化 亚 锡 还 原 法 测定 较为 适宜 。 

3. 硫 和 氰 酸 盐 - 乙酸 丁 酯 茶 取 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 分 解 ， 在 硫酸 介质 中 ,， 钼 (V ) 与 硫 氰 酸 盐 形成 的 络 合 
物 可 被 乙酸 丁 酯 茜 取 ， 以 此 用 光度 法 测定 钥 。 

试 液 中 含有 高 毛 酸 及 硫酸 钛 时 ， 有 助 于 硫 握 酸 的 显 色 及 氧化 亚 锡 还 原 硫 握 酸 铁 至 
无 色 。 对 于 含 钨 试 样 ， 采 用 酒石酸 的 碱 性 溶液 络 合 钨 后 再 调整 酸度 ， 以 将 其 掩蔽 。 

本 方法 适用 于 钢铁 、 铸 铁 中 钼 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.003% ~ 1.0% (质量 
分 数 ) 。 






























































































































































中 
































第 二 章 “” 钢铁 及 铁合金 的 分 析 方法 | 87 





(2) 主要 试剂 


1) 硫酸 - 硫酸 詹 溶 
酸 (1+1) 中 ， 


容 液 : 移 取 20mL 三 握 化 钛 溶液 (15% )， 
滴 加 过 氧化 氧 ， 使 


边 搅拌 边 倾 于 500mL 硫 
腿 溶 液 恰 好 明黄 色 (过 





E 钛 ( 亚 ) 氧化 ， 至 紫红 色 消 退 











氧化 氨 不 要 多 加 ) ， 者 沸 ， 使 黄色 消退 ， 冷却， 加 50ml 高 毛 酸 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 
2) 氧化 亚 锡 溶液 (35% ) : 称 取 35g 氧化 亚 锡 溶 于 10mL 盐酸 中 ， 用 水 稀释 至 
100mL， 当 天 配制 。 


(3) 分 析 步 又 
水 ， 加 热 溶 解 ， 
1) 试 样 中 如 果 含 铬 ， 


煮沸 ， 冷 却 。 


2) 试 样 中 含 钨 或 仿 包 时 ， 加 10mL 酒 
中 和 至 微 碱 性 ， 
移入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 10mL 硫酸 -硫酸 钛 液 、 
氧化 3 


移 取 20mL 试 液 ， 
钠 溶液 (10% ) 、10mL 
移 液 管 加 20mL 乙酸 丁 酯 ， 振 荡 葵 取 0.5 ~ lmin， 





即 用 














加 5 ~15mL 





溶解 析出 物 ， 


称 取 0. 1000 ~ 1. 000g 试 样 ， 


置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ,加 5 ~1SmL 王 

















高 氧 酸 ， 燕 发 至 崩 白 烟 ， 冷 却 ， 加 约 20mL 水 ， 溶 解 盐 类 。 
则 加 约 lmL 亚硫酸钠 溶液 (10% ) ， 使 铬 ( WM) 还 原 ， 然 后 








石 酸 溶液 (30% ) ， 以 氧 氧化 钠 试 液 (20% ) 
人 中 和 并 过 量 5mL， 冷 却 。 
度 ， 摇 人 匀 。 








滴 加 高 氧 酸 











10mL 硫 氰 酸 
上 锡 溶液 (35% ) ， 充 分 摇 勺 ， 使 硫 氰 酸 铁 红色 褪 尽 ， 立 
































静 置 分 层 后 弃 去 下 层 水 相 ， 于 有 


机 相 中 加 4mL 硫酸 -硫酸 钛 溶液 、2mL 水 、4mL 氧化 亚 锡 溶液 (35% ) ， 振 荡 禁 取 



















































































lmin， 分 层 ， 弃 去 水 相 ， 用 干 滤纸 过 滤 有 机 相 ， 弃 去 初始 滤液 ， 再 滤 入 比 色 亚 中 ， 以 
乙酸 丁 酯 为 参 比 ， 在 波长 470nm 处 测量 吸光 度 。 
(4) 校准 曲线 的 绘制 
1) 称 取 不 含 铀 的 标 样 或 纯 铁 数 份 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 分 别 加 入 不 同 量 的 钼 标 
准 溶液 ( 见 表 2-8)， 按 分 析 步 又 操作 ， 并 绘制 校准 曲线 。 
表 2-8 钼 含量 、 称 样 量 及 校准 曲线 的 关系 
w(Mo)(%) 0.001 ~0.010 0.010 ~0.050 0. 050 ~0.10 0. 10 ~0. 50 0.50 ~1.00 
称 样 量 /g 1. 000 0. 500 0. 2500 0. 1000 0. 1000 
加 高 氯 酸 量 /mL 15 10 10 5 5 
钥 标准 溶液 / 
20 50 50 50 50 
(pg/mL) 
A/mL |B (%)| A/mL (1B (%)| A/mL IB (%)| A/mL |B (%)| A/mL | 有 (%) 
0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
1.00 | 0.002 | 1.00 | 0.010 | 1.00 | 0.020 | 2.00 | 0.10 | 5.00 0.2 
校准 曲线 
2.00 | 0.004 | 2.00 | 0.020 | 2.00 | 0.040 | 4.00 | 0.20 | 10.00 | 0.50 
的 绘制 
3.00 | 0.006 | 3.00 | 0.030 | 3.00 | 0.060 | 6.00 | 0.30 | 15.00 | 0.75 
4.00 | 0.008 | 4.00 | 0.040 | 4.00 | 0.080 | 8.00 | 0.40 | 20.00 | 1.00 
5.00 | 0.010 | 5.00 | 0.050 | 5.00 | 0.10 | 10.00 | 0.50 一 一 
比 色 严 尺 寸 /cm 3 1 1 2 1 

















注 : 4 为 标准 洲 液 加 入 量 ，B 为 相当 于 试 样 中 钼 的 质量 分 数 。 
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2) 称 取 相 应 的 标 样 ， 按 分 析 步 又 操作 ， 以 吸光 度 对 钥 的 质量 分 数 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 钼 含量 、 称 样 量 及 校准 曲线 的 关系 见 表 2- 8。 

2) 钥 与 硫 毛 酸 盐 蔗 取 液 的 吸收 峰 在 470nm 附近 ,为 了 扩大 测量 范围 和 进一步 消除 
钨 的 干扰 ， 可 在 波长 500nm 处 测定 。 

3) 当 铜 含量 大 于 5mg 时 ， 加 10mL 硫 脲 溶液 (10% ) ， 然 后 边 摇 边 加 氧化 亚 锡 深 
液 ， 使 硫 氨 酸 铁 红色 褪去 ， 立 即 加 乙酸 丁 酯 。 

4) 显 色 时 ， 深 液 温度 会 影响 测定 结果 ， 应 充分 冷却 。 试 样 分 析 与 绘制 校准 曲线 时 
的 温度 差 不 得 超过 3% ， 和 否则 ， 应 重新 显 色 和 绘制 校准 曲线 。 

十 四 、 忽 的 测定 

忽 作 为 钢 中 的 合金 元 素 之 一 ， 可 以 提高 钢 的 蠕 变 强 度 ， 改 善 钢 的 耐 回 火 性 ， 提 高 
高 温 强 度 ， 以 及 形成 特殊 碳化 物 而 提高 其 耐 磨 性 。 因 此 ， 忽 通常 用 于 高 温 合金 、 各 种 
工具 钢 以 及 硬 质 合金 中 。 

钢 中 钨 的 含量 差别 很 大 ， 一 般 为 0.3% ~20% (质量 分 数 )， 主 要 以 碳化 物 形式 存 
在 ,如 WC、W;C、WiC、FeC.WC、FeiC .3WC、3W;,C . 2FeC 等 ， 部 分 钨 形成 固 深 
体 及 Fe,W、W,N 等 形式 。 

钨 不 与 盐酸 和 硫酸 作用 ， 仅 微 深 于 硝酸 、 氢 氟 酸 和 王 水 中 。 为 了 使 钨 溶解 ， 可 以 
使 它 形成 络 合 物 。 例 如 ， 在 浓 磷 酸 中 ， 磷 酸 与 钨 生成 磷 钨 酸 H [P (WO),]， 能 促 
使 钨 浴 解 。 钨 还 可 溶解 于 硝酸 - 氧 氟 酸 中 ， 也 能 溶 于 过 氧化 氧 中 。 

含 钨 钢 通常 溶解 于 盐酸 (1 +1) 或 硫酸 (1 +4) 中 ， 但 试 样 中 钨 及 其 碳化 物 常 以 
重 质 的 黑色 粉 未 状 物 沉淀 ， 因 此 必须 用 氧化 剂 将 其 破坏 ， 生 成 钨 酸 而 溶解 完全 。 但 是 ， 
如 果 加 硝酸 的 速度 过 快 ， 又 会 使 钨 酸 中 夹杂 有 铁 、 铬 、 钒 、 铀 、 钛 、 钳 、 锡 、 磷 、 硅 
等 ， 且 钨 酸 微 溶解 于 水 及 过 量 的 盐酸 和 硝酸 的 混合 酸 中 ， 在 重量 法 或 滴定 法 中 ， 以 钨 
酸 形式 析出 时 必须 引起 注意 。 

钨 酸 可 溶 于 磷酸 中 ， 也 能 在 碱 溶液 中 与 柠檬 酸 、 酒 石 酸 等 络 合 而 存在 于 洲 液 中 。 
钨 对 化 学 分 析 的 影响 ， 主 要 是 由 于 忽 含 量 高 时 极 易 水 解 产 生 铭 酸 浑浊 ， 但 要 将 其 完全 
分 离 是 困难 的 ， 并 且 以 铭 酸 的 形式 分 离 时 还 会 有 吸附 。 消 除 这 种 影响 的 方法 有 三 种 .: 

@ 加 磷酸 、 酒 石 酸 或 柠檬 酸 掩蔽 。 

@ 在 骨 硫 酸 或 高 氧 酸 烟 时 钨 酸 脱水 后 过 滤 。 

@) 用 强 碱 使 钨 酸 转变 为 可 溶性 钨 酸 钠 。 

测定 钨 的 重量 法 有 洗 可 宁 重 量 法 、8- 羟基 唑 啉 重量 法 等 。 这 些 方法 操作 过 程 繁 杂 、 
宛 长 ， 还 常常 带 有 夹杂 。 其 滴定 分 析 法 主要 是 将 钨 以 忽 酸 形式 沉淀 析出 后 用 强 碱 溶解 ， 
再 控制 一 定 的 酸度 ， 用 钢 盐 、 钉 盐 或 错 盐 沉淀 为 相应 的 铂 酸 盐 ， 用 EDTA 滴定 过 剩 的 
金属 离子 ， 从 而 间接 求 得 钨 含量 。 然 而 ， 在 钢铁 分 析 中 ， 应 用 最 多 的 是 光度 分 析 法 ， 
如 硫 握 酸 盐 光度 法 、 对 葵 二 酚 光 度 法 、 邻 茶 二 酚 紫 光度 法 、 硫 氨 酸 盐 - 氧化 四 茶 肿 - 三 
毛 甲 烷 茶 取 光 度 法 、 硫 握 酸 盐 - 盐酸 氯 两 嗪 -三 氧 甲烷 某 取 光度 法 。 
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1. 硫 氰 酸 盐 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 ， 硫 磷酸 冒 烟 ， 使 钨 形成 磷 钨 络 合 物 ， 在 盐酸 介质 
中 ， 用 氧化 亚 锡 及 三 氯 化 钛 还 原 铁 ( 耳 )、 铭 (YW)、 钼 ( YL)， 然后 名 (V ) 与 硫 氰 
酸 盐 生 成 黄 绿色 的 钨 酰 硫 握 酸 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 钨 。 

单独 用 氧化 亚 锡 还 原 时 ， 钼 及 钒 有 干扰 。 钼 虽然 能 被 还 原 成 无 色 的 硫 握 酸 钼 (三 
价 ) ， 但 有 一 小 部 分 是 五 价 状态 ， 形 成 橙 红 色 ， 加 少量 三 氯 化 钛 可 破坏 微量 残余 硫 毛 酸 
钼 的 色泽 。 钒 虽然 也 能 被 还 原 为 四 价 ， 但 仍然 能 生成 浅黄 色 的 化 合 物 而 干扰 钨 的 测定 。 
可 以 通过 加 入 与 试 样 中 相近 量 的 钒 加 以 补偿 ,或 以 系数 扣除 法 消除 干扰 。 

本 方法 适用 于 钢铁 及 高 温 合金 中 铭 含 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.05% ~20% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫 磷 混 合 酸 : 将 150mL 硫酸 溶 于 500mL 水 中 ， 加 300mL 磷酸 ， 冷 却 ， 用 水 稀 
释 至 1000mL。 

2) 氧化 亚 锡 溶液 (0.5% ): 将 2.5g 氧化 亚 锡 溶 于 250mL 盐酸 ， 用 水 稀释 
至 500mL。 

3) 三 氧化 钛 洲 液 (1% 钛 ) : 移 取 2mr 市 售 三 氧化 钛 溶液 (15% ) ， 用 盐酸 (1 +3) 
稀释 至 10mL， 加 少量 纯 匀 还原 处 理 。 或 将 1g 金属 钛 溶 于 25mL 盐酸 中 ,冷却 ， 用 水 稀 
释 至 100mL。 稀释 后 的 溶液 应 当天 使 用 。 

4) 硫 氰 酸 钠 溶液 (25% ) : 储 于 棕色 瓶 中 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000 ~0.5000g 试 祥 〈 钨 含量 小 于 3% 时 ， 称 取 0.$g) ， 置 
于 200mL 锥 形 瓶 中 ， 加 20mL 硫 磷 混合 酸 ， 加 热 溶 解 (或 在 王 水 中 溶解 后 加 硫 磷 酸 ) ， 
滴 加 2 ~3mL 硝酸 氧化 ， 然 后 蒸发 至 骨 白 烟 ， 冷 却 ， 加 约 30mL 水 溶解 盐 类 (必要 时 可 
过 滤 ) ， 冷 却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 50mL。 

移 取 $mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 浴 液 和 参 比 溶液 。 
显 色 溶 液 : 加 入 40mL 氧化 亚 锡 溶 液 (0.5% ) 、3mL 硫 氰 酸 钠 溶 液 (25% ) ， 用 吸 
管 加 入 1mL 三 氧化 钛 溶液 (1% )， 用 氧化 亚 锡 溶液 (0.5% ) 稀释 至 刻度 。 注 意 : 每 
次 加 入 试剂 时 都 必须 摇 匀 。 

参 比 溶液 : 用 氧化 亚 锡 溶液 (0.5% ) 稀释 至 刻度 。 

放置 5~10min， 用 1~3cm 比 色 焉 ， 在 波长 420nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 相 应 牌号 的 标准 试 样 ， 按 分 析 步 又 操作 ， 以 吸光 度 对 
钨 的 质量 分 数 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 溶解 酸 中 的 磷酸 量 及 冒 烟 处 理 对 硫 握 酸 盐 光 度 法 测定 钨 非常 重要 。50mL 试 样 
中 应 含有 6mL H,P0, 磷酸 含量 少 ， 钨 含量 高 时 ( 即 当 称 样 量 为 0.$Sg， 试 样 中 钨 含量 为 
1.6% ; 或 当 称 样 量 为 0.1g， 试 样 中 钨 含量 为 8% 时 ) ,会 偏离 直线 ( 即 偏向 浓度 轴 ， 
吸光 度 值 偏 低 )。 增 加 磷酸 并 冒 烟 ， 可 克服 这 一 限度 ， 可 测 至 20% ( 称 样 量 为 0. 1g)。 
如 果 只 增加 磷酸 含量 ， 但 进行 不 冒 烟 处 理 ， 则 不 能 克服 这 一 现象 。 
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oo 约 控制 在 c (HCl1) =$molL 的 条 件 下 显 色 。 酸 度 低 
色 速 度 慢 ， 灵 人 敏 度 也 略 低 。 钼 的 干扰 在 酸度 低 时 严重 ， 因 此 不 宜 采 用 。 

3) 铀 台 0 形成 的 硫 氰 酸 钼 红色 不 能 完全 褪 尽 ， 可 以 增加 三 氧化 钦 
溶液 (1% ) 用 量 至 1. SmL。 

4) 一 般 选 择 在 波长 420nm 处 测量 吸光 度 ， 铅 含量 高 的 试 样 也 可 以 选择 在 波长 
450nm 处 测量 。 钼 含量 高 的 试 样 选择 在 波长 435nm 处 测量 ， 可 以 抵消 钼 的 影响 。 

5) 试 样 中 含 钒 时 ， 将 形成 与 钨 相似 的 色泽 ， 使 钨 的 测定 结果 偏离 。 在 波长 420nm 
处 测量 ，1% 钒 相当 于 0.2% 钨 ; 在 波长 450nm 处 测量 ,，1% 钒 相当 于 0.15% 钨 。 因 此 ， 
在 用 含 钒 标准 试 样 绘制 校准 曲线 时 ， 忽 的 质量 分 数 中 应 加 上 这 一 校正 值 。 对 仿 钒 试 祥 
进行 分 析 时 ， 应 从 校准 曲线 上 查 得 的 质量 分 数 中 减 去 钒 校正 值 。 但 是 ， 对 于 高 钒 低 钨 
试 样 ， 采 用 校正 值 法 误差 较 大 ， 可 采用 铜 铁 试剂 - 三 氯 甲烷 荃 取 分 离 钒 后 测定 。 

6) 铜 的 质量 分 数 大 于 2% 时， 将 生成 白色 硫 氰 酸 亚 铜 沉淀 ， 必 须 在 离心 分 离 后 取 
其 澄清 液 进行 测量 。 锯 ( V) 也 可 生成 浅黄 色 的 百 [NbO (SCN),] 而 干扰 测定 ， 可 
用 草酸 或 磷酸 络 合 将 其 掩蔽 。 

7) 参 比 溶液 如 果 按 显 色 溶液 操作 加 三 握 化 钛 溶液 (1% ) ， 则 钨 〈(VL) 将 逐渐 被 
还 原 而 呈现 “ 忽 蓝 ”色泽 ， 因 此 不 应 加 三 毛 化 钛 溶液 (1% ) ， 但 是 这 样 会 导致 校准 曲 
te Set td 量 小 于 0.5% (质量 分 数 ) 
的 试 样 时 ， 应 做 试剂 空白 ， 即 取 2mL 硫 磷 混 合 酸 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 按 分 析 步 又 
操作 ， 与 氢化 亚 锡 溶液 比较 测量 ee ee ee 
减 去 。 

2. 硫 氰 酸 盐 - 盐酸 氮 两 呈 - 三 毛 甲 烷 茶 取 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 ， 在 磷酸 介质 中 用 高 握 酸 冒 烟 。 在 c (HC1) =4~ 
6molXL 的 介质 中 ， 用 和 氯 化 亚 锡 、 三 氯 化 詹 还 原 铁 ( 陡 )、 铭 ( YM)、 钼 ( WY)， 然后 钨 
(VV ) 与 硫 握 酸 盐 生 成 的 络 阴离子 ， 再 与 盐酸 氯 两 嗪 (CPH) 阳离子 生成 多 元 缔 合 物 ， 
被 三 氧 甲烷 蘑 取 ， 从 而 提高 测定 的 选择 性 和 稳定 性 ， 以 此 进行 钨 的 光度 法 测定 。 

用 三 氧化 猴 还 原 钼 ， 可 消除 钼 的 和 干扰。 包 用 氧 氟 酸 掩 贡 ， 并 利用 控制 硫 握 酸 盐 用 
量 的 办 法 消除 詹 的 干扰 。 当 大 量 铬 存在 时 ， 可 在 高 氯 酸 冒 烟 时 滴 加 盐酸 挥发 而 消除 其 
干扰 。 

本 方法 适用 于 各 类 钢铁 中 微量 多 〈 质 量 分 数 大 于 0.001% ) 的 准确 测定 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 氯 两 嗪 (CPH)- 三 毛 甲 烷 深 液 [c (CPH) =0.010mol/L]: 称 取 1.776g 
CPH 溶 于 500mL 三 氯 甲 烷 中 ， 储 于 棕色 瓶 中 避 光 保存 。 

2) 氧化 亚 锡 溶液 (50% ) : 称 取 50g 氧化 亚 锡 溶 于 60mL 盐酸 中 ， 加 40mL 水 ， 用 
时 现 配 。 

3) 三 氧化 钛 溶液 (3% ) : 移 取 20mL 市 售 三 氯 化 钛 溶液 (15% ) ， 置 于 100mL 容 
量 瓶 中 ， 加 30mL 盐酸 ,用 水 稀释 至 刻度 ， 加 入 纯 锌 粒 充 分 还 原 后 使 用 。 

(3) 分 析 步 又 
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1) 不 含 钼 、 包 试 样 的 分 析 步 又 

Q 钨 含量 为 0.0025% ~ 0. 100% (质量 分 数 ) 试 样 的 分 析 步 又 : 称 取 试 样 ( 钨 质 
量 分 数 为 0.0025% ~ 0.02% 时 ， 称 取 1. 000g; 钨 质量 分 数 小 于 0. 04 儿 时 ， 称 取 0. 500g; 
钨 质量 分 数 为 0.4% ~ 0.10% 时 ， 称 取 0.2g) 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 (随同 做 试剂 空 
白 ) ， 加 20mL 稀 王 水 ， 加 热 溶 解 ， 加 入 5mL 磷酸 、$mL 高 氧 酸 ， 加 热 至 高 氧 酸 冒 烟 到 
玉 口 ， 取 下 稍 冷 ， 加 30mL 水 及 40mL 盐酸 ， 盐 类 溶解 后 冷却 ， 于 100mL 容量 瓶 中 用 水 
稀释 至 刻度 。 

移 取 25mL 试 液 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 5mL 氧化 亚 锡 溶 液 (50% ) ， 温 匀 ， 加 
3mL 硫 氰 酸 锥 溶液 (50% ) ， 放 置 15min (室温 低 于 15%C 时 ， 放 置 20min)， 加 10. 0mL 
CPH- 三 氧 甲烷 溶液 (0. 010mol/L) ， 振 荡 禁 取 lmin， 静 置 分 层 后 ， 将 有 机 相 经 滤纸 或 
脱脂 棉 过 滤 至 2cm 比 色 亚 中 ， 在 波长 406nm 处 ， 以 水 为 参 比 ， 测 量 吸 光度 ， 从 中 减 去 
试剂 空白 的 吸光 度 。 在 校准 曲线 上 求 得 钨 含量 。 

@) 钨 含量 为 0.001% ~0. 005% (质量 分 数 ) 时 ， 称 取 1. 000g 试 样 ， 按 @ 中 的 方法 
溶解 ， 稀 释 至 100mL。 从 中 移 取 50mL 试 液 ， 加 10mL 氧化 亚 锡 溶液 (50% ) 及 6mL 硫 
毛 酸 铵 溶液 (50% ) ， 其 余 操作 同上 。 

2) 含 钼 、 包 试 样 的 分 析 步 又 

Q 含 铀 试 样 的 分 析 步 又 : 在 加 入 氯 化 亚 锡 溶 液 后 ,加 2mL 三 氧化 钛 溶液 (3% ) ， 
混 匀 ， 静 置 13min ， 然 后 加 硫 氰 酸 铵 溶液 ， 其 余 操 作 同 上 。 

@ 含 包 试 样 的 分 析 步 又 : 在 移 取 的 试 液 中 ， 先 滴 加 5 滴 氧 氟 酸 ， 混 匀 后 加 氧化 亚 
锡 溶 液 和 硫 氰 酸 欠 溶 液 ， 其 余 操 作 同 上 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 与 试 样 组 分 相似 但 含 不 同 钨 量 的 标准 试 样 ， 按 分 析 步 
又 操作 ， 以 吸光 度 对 钨 质量 分 数 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 盐酸 氯 两 哄 ， 又 名 毛 普 马 嗪 、 可 乐 静 或 冬眠 灵 。 其 摩尔 质量 为 355. 32g/mol， 
为 白色 粉末 ， 易 溶 于 水 或 三 氯 甲 烷 ， 见 日 光 渐 变 红 ， 通 常 保 存在 棕色 瓶 中 。 

2) 显 色 酸 度 控 制 在 c (HCL) =4 ~ 6molLL 为 宜 ， 大 于 6mol 工 时 ， 则 有 盐 类 析出 。 
氧化 亚 锡 溶液 加 入 量 应 控制 在 2 ~5mL， 过 多 则 灵敏 度 降低 ， 故 一 般 在 5molL 的 盐酸 
介质 中 加 5mL 氧化 亚 锡 溶液 (50% ) 。 

3) 铁 的 允许 含量 较 大 ， 当 25mL 被 茜 取 液 中 含有 50 ~250mg 铁 时 ， 加 入 氯 化 亚 锡 
溶液 2 ~ 5mL， 校 准 曲 线 重合 。 当 50mL 被 禁 取 液 中 铁 含 量 为 500mg 时 ， 加 10mL 氧化 亚 
锡 溶 液 (50% ) 及 6mL 硫 握 酸 镁 溶液 (50% ) 后 ， 吸 光度 稍 有 下 降 ， 但 并 不 影响 在 此 
条 件 下 对 分 析 试 样 的 测定 。 

4) 锯 有 严重 干扰 ， 在 分 取 液 中 滴 加 5 滴 氧气 酸 即 可 掩蔽 2. Smg 锯 。 当 试 样 中 包 含 
量 低 时 ， 可 不 加 氧 氟 酸 ， 和 否则 读数 不 稳定 ， 且 容易 使 比 色 亚 壁 呈 雾 状 ， 影 响 读 数 。 

5) 当 试 液 中 无 钛 时 ， 硫 氰 酸 盐 的 加 入 量 在 3mL 以 上 时 对 测定 无 影响 。 但 是 当 试 液 
中 存在 钛 时 ， 吸 光度 偏 高 〈 因 为 钛 的 硫 氰 酸 盐 也 能 被 CPH- 三 氯 甲烷 浴 液 茶 取 ) ， 且 钛 
的 干扰 与 硫 氰 酸 铵 的 浓度 有 关 : 当 被 菜 取 水 相 中 加 入 SmL 硫 握 酸 铵 溶液 (50% ) 时 ， 
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即 。 (NH4SCN) =0.66mol[L 时 干扰 最 大 ; 当 硫 氰 酸 铁 溶液 (50% ) 的 加 入 量 为 3mL 
时 ， 即 c (NH,SCN) ~0. 42molL 时 ， 即 使 有 30mg 钛 也 无 妨 。 当 试 样 中 存在 钼 时 ， 加 
入 2nmL 三 氧化 钛 溶液 (3% ) 可 掩蔽 2.Smg 钼 。 但 这 也 与 氧化 亚 锡 加 入 量 有 关 ， 采 用 
5mL 握 化 亚 锡 溶液 (50% ) ， 既 可 消除 钼 的 干扰 ， 又 不 降低 钨 络 合 物 的 吸光 度 。 

在 本 方法 所 述 的 条 件 下 ， 分 取 液 中 含有 500mg 铁 〈 亚 ) 、25mg 铬 (VW)、37.5mg 

锦 (I)、6bmg 锰 (I)、Smg 铝 ( 亚 )、3.7$Smg 钒 (V) 或 销 ( 卫 )、2.5mg 铜 
( 开 )、0.75Smg 锚 、0.25mg 饥 、2.5mg 钼 、30mg 钛 、2. 5mg 包 时 不 干扰 测定 。 当 铬 含 
量 大 于 25mg 时 ， 应 当 在 高 氢 酸 冒 烟 时 滴 加 盐酸 挥发 将 其 除去 。 
6) 三 毛 甲 烷 中 钨 含量 在 0 ~6pg/mL 范围 内 符合 比尔 定律 。 
十 五 、 钴 的 测定 
销 是 稀有 的 贵重 金属 之 一 ， 多 用 于 冶炼 特殊 钢 和 合金 钢 。 销 在 钢 中 可 以 提高 和 改 
善 钢 的 高 温 性 能 ， 提 高 钢 的 热 硬 性 、 抗 氧化 性 和 耐 蚀 性 ， 为 超 硬 高 速 工 具 钢 及 高 温 合 
金 的 重要 合金 元 素 。 

钻 在 钢 和 合金 中 的 含量 范围 较 大 ， 在 特殊 的 钴 基 高 温 合金 中 可 达 50% (质量 分 
数 ) 左右 。 而 在 原子 能 工业 用 钢 和 某 些 专用 钢 中 ， 则 要 求 儿 含量 极 低 ， 一 般 控 制 在 小 
于 0.01% (质量 分 数 ) 。 

销 在 钢 中 不 是 形成 碳化 物 ， 而 是 石墨 化 的 促进 元 素 ， 在 钢 中 主要 形成 固溶体 。 

销 在 稀 盐 酸 和 硫酸 中 反应 很 缓慢 ,但 容易 溶解 于 稀 硝酸 和 王 水 中 ， 在 热 的 盐酸 中 
反应 迅速 。 销 在 水 中 会 形成 粉红 色 的 水 合 销 离 子 ， 因 此 在 光度 分 析 中 要 注意 消除 其 色 
泽 的 影响 。 

测定 销 的 重量 法 有 : 氧化 锌 沉淀 分 离 -1- 亚 硝 基 -2- 蔡 酚 重 量 法 、 电 解 重量 法 及 高 
钻 亚 硝 酸 钾 重 量 法 等 。 滴 定 法 主要 有 : EDTA 滴定 法 及 离子 交换 电位 滴定 法 。 然 而 ,在 
钢铁 分 析 中 ， 应 用 最 为 普遍 的 当 推 光度 分 析 法 ， 如 亚 硝 基 R 盐 光 度 法 、2- 亚 硝 基 -5- 二 
甲 氨 基 茶 酚 〈 亚 硝 基 -DMAP) 光度 法 、3 ，5- 二 毛 -PADAT 光度 法 等 。 

1. 亚 硝 基 R 盐 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 分 解 后 ， 在 微 酸性 介质 中 (pH 值 为 5 左右), 外 ( 工 ) 
与 亚 硝 基 有 R 盐 (1- 亚 硝 基 -2- 蔡 酚 -3，6- 二 磺 酸 钠 ) 形成 1:3 的 水 溶性 柳 红 色 络 合 物 。 
此 络 合 物 一 旦 形成 ， 就 能 在 较 强 的 酸性 溶液 中 保持 稳定 。 很 多 其 他 金属 离子 ， 如 铜 、 
铁 、 铬 、 镍 等 ， 与 亚 硝 基 R 盐 所 形成 的 络 合 物 以 及 过 量 试剂 本 身 能 很 快 地 被 分 解 ， 从 
而 消除 其 干扰 。 

销 与 亚 硝 基 R 盐 络 合 物 的 吸收 峰 在 415nm 处 。 为 了 避免 试剂 本 身 及 铁 〈( 亚 ) 的 吸 
收 ， 一 般 采 用 在 500 ~ 570nm 波长 处 测定 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 钢铁 、 精 密 合金 及 高 温 合金 中 销 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.1% ~ 
20% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫 磷 混 合 酸 : 将 150mL 硫酸 溶 于 600mL 水 中 ， 加 150mL 磷酸 ， 冷 却 ， 用 水 稀 
释 至 1000mL。 
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2) 乙酸 钠 溶 液 (50% ) : 称 取 250g CH,COONa . 3H,0 溶 于 水 中 ， 稀 释 至 500mL。 

3) 亚 硝 基 R 盐 (0.3% ) : 储 于 棕色 瓶 中 避 光 保存 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.50008g 试 样 〈 钼 质量 分 数 大 于 2% 时 ， 称 取 0. 1000g) ， 置 
于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 20mL 硫 磷 混 合 酸 ， 加 热 溶解 (或 用 王 水 溶解 后 加 硫 磷酸 )， 加 
约 2mL 硝酸 氧化 ， 然 后 蒸发 至 冒 白 烟 ， 稍 冷 ， 加 约 30mL 水 溶解 盐 类 ,冷却 ， 于 容量 
瓶 中 稀释 至 50mL。 

1) 室温 显 色 : 移 取 5ml 溶液 两 份 ， 分 别 置 于 100mL 容量 瓶 中 (〈 钻 质 量 分 数 超过 
10% 时 ， 置 于 200mL 容量 瓶 中 ) ， 用 于 制备 显 色 浴 液 和 空白 溶液 。 

显 色 溶液 : 加 入 30mL 亚 硝 基 R 盐 (0.3% )、20mL 乙酸 钠 溶 液 (50% ) ， 放 置 
5min， 加 入 10mL 浓 硝 酸 ， 再 放置 Smin ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

空白 洲 液 : 加 入 10mL 浓 硝 酸 、30mL 亚 硝 基 及 盐 (0.3%)， 放置 Smin， 加 20mL 
乙酸 钠 溶液 (50% ) ， 再 放置 Smin， 用 水 稀释 至 刻度 。 

用 0.5 ~3cm 比 色 亚 ， 在 波长 530nm 处 ， 以 空白 溶液 或 水 为 参 比 ， 测 量 吸光 度 。 

2) 加 热 显 色 : 移 取 5ml 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 游 
液 和 空白 溶液 。 
显 色 溶液 : 加 入 30mL 亚 硝 基 R 盐 溶 液 (0.3% ) 、20mL 乙酸 钠 溶液 (50% ) ， 加 
热 者 沸 1 ~2min， 小 心地 加 入 10mL 浓 硝 酸 ， 继 续 煮沸 1. Smin， 用 流水 冷却 ， 于 容量 瓶 
中 稀释 至 100mL ( 销 质 量 分 数 超过 10% 时 稀释 至 200mL ) 。 

空白 溶液 : 加 入 10mL 浓 硝 酸 、30mL 亚 硝 基 及 盐 (0.3%)， 者 沸 1min， 加 20mL 
乙酸 钠 溶 液 (50% ) ， 继 续 者 沸 1. Smin， 用 流水 冷却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 100mL。 

用 0.5 ~3cm 比 色 下， 在 波长 530nm 处 ， 以 空白 溶液 或 水 为 参 比 ， 测 量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 23 份 0.5g (或 0.1g) 已 知 钼 含量 低 的 标准 钢 样 ， 分 
别 加 入 销 标准 溶液 (1mg/mL) 0mL、0. 1mL、0.5mL、lmL、2mL、.…、20mL， 按 分 析 
步 双 溶解、 稀释、 显 色 、 测 量 吸光 度 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 销 与 亚 硝 基 R 盐 的 反应 与 试剂 过 剩 量 、 共 存 盐 类 有 关 。pH 值 在 2.5 以 下 时 ， 
反应 不 能 进行 完全 ， 而 pH 值 在 5 左右 时 ， 者 沸 溶 液 或 在 室温 放置 ， 均 能 使 反应 进行 完 
全 。 但 是 ， 加 热 或 室温 显 色 的 溶液 ， 其 吸收 曲线 是 不 一 样 的 。 加 热 显 色 的 溶液 ， 不 论 
含 销 与 否 ， 在 波长 510 ~530nm 处 ， 测 定 的 吸光 度 值 ， 明 显 大 于 室温 显 色 的 溶液 ， 而 在 
波长 570nm 处 测定 的 加 热 显 色 的 溶液 吸光 度 反 而 稍 低 于 室温 显 色 的 溶液 。 

2) 铁 ( 亚 ) 与 钴 、 亚 硝 基 R 盐 形成 稳定 的 混合 的 络 合 物 。 这 种 络 合 物 的 吸光 度 
低 于 销 - 亚 硝 基 R 盐 络 合 物 。 其 偏 低 程度 在 S10nm 处 或 在 加 热 条 件 下 显 色 时 比较 明显 ， 
影响 比较 大 。 加 热 显 色 且 在 560nm 处 测定 吸光 度 ， 室 温 显 色 且 在 550nm 测定 吸光 度 时 ， 
铁 已 不 显示 出 干扰 。 如 果 用 水 作 参 比 ， 室 温 显 色 时 在 530nm 处 测定 吸光 度 ， 铁 也 不 显 
示 出 干扰 。 原 因 是 铁 本 身 的 显 色 与 其 降低 钴 显 色 的 灵敏 度 恰好 相抵 。 虽 然 加 硝酸 可 以 
分 解 铁 与 试剂 的 络 合 物 ， 但 是 仍 不 能 完全 消除 影响 。 不 含 钴 时 ， 显 色 液 与 空白 液 仍 有 
吸收 。 因 此 ， 绘 制 校准 曲线 时 需 加 入 相当 量 的 铁 ， 以 抵消 其 本 身 的 显 色 ， 并 降低 钴 显 
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色 灵 敏 度 的 影响 。 

铁 〈 亚 ) 、 销 共存 并 在 加 热 显 色 的 条 件 下 ， 如 果 加 入 2 ~ 10mg 镍 ， 铁 影响 钻 显 色 而 
使 吸光 度 偏 低 的 现象 也 可 以 消除 ， 获 得 与 纯 钻 浴 液 显 色 相同 的 吸光 度 。 不 过 ， 这 种 效 
应 在 室温 显 色 的 条 件 下 却 不 明显 。 但 是 销 含 量 高 时 ， 由 于 镍 的 加 入 ， 在 510nm 波长 处 
测定 的 吸光 度 反而 比 纯 钴 的 吸光 度 略 高 。 

3) 铬 〈 亚 ) 使 销 含量 低 时 的 测定 结果 稍 有 偏 高 。 将 铬 以 氯 化 铬 酰 挥发 除去 ， 对 
于 不 锈 钢 中 销 含 量 低 时 的 测定 ， 其 测定 结果 仍 有 偏 高 ， 应 用 氧化 锌 将 干扰 元 素 沉 淀 分 
离 后 显 色 。 销 含量 高 时 测定 不 受 铬 ( 焉 ) 影响 。 
氧化 锌 沉淀 的 分 离 方法 为 : 称 取 0. 500g 试 样 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 王 水 溶解 
后 ， 加 5mL 高 毛 酸 蒸发 至 冒 烟 ， 滴 加 盐酸 挥发 铬 ， 取 下 稍 冷 ， 加 约 20mL 水 ， 加 热 溶 
解 盐 类 ， 加 约 0. SmL 亚硫酸钠 溶液 (10% ) 还 原 铬 ， 用 氨水 (1 +1) 中 和 至 刚 有 棕色 
沉淀 时 ， 在 不 断 搅 拌 下 ， 加 入 氧化 锌 其 浮 液 ( 称 取 50g 氧化 锌 ， 加 约 300mL 水 ， 调 成 
焰 糊 状 ) ， 至 沉淀 凝集 并 过 量 ， 使 瓶 底 有 少量 白色 氧化 锌 时 ， 用 水 稀释 至 50mL， 摇 匀 ， 
干 滤 。 

移 取 10mL 滤液 两 份 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 按 上 述 方法 显 色 ， 测 量 吸光 度 。 

4) 按 表 2-9 选用 比 色 严 。 











































































































表 2-9 比 色 严 的 选用 














钴 含量 〈 质量 分 数 ) 
比 色 和 严 /cm 
称 样 量 为 0. 5g 称 样 量 为 0. 1g 
1% ~2% 5% ~10% 0.5 
0.2% ~1% 1% ~5% 1 
0.1% ~0.4% 0.5% ~2% 3 











5) 先 加 入 硝酸 ， 可 以 抑制 质量 小 于 0.5mg 的 钴 (相当 于 分 取 试 液 0.05g 时 的 1% ， 
0.01g 时 的 5% ) 的 显 色 。 超 过 此 量 时 , 仍 有 微量 销 显 色 。 因 此 ， 销 含量 低 于 0. 5mg 
时 ， 宜 用 空白 为 参 比 ; 钻 含量 高 时 ， 宜 用 小 比 色 珀 ， 以 水 为 参 比 。 试 剂 本 身 的 黄色 吸 
光度 比较 低 。 

6) 加 热 时 间 应 控制 在 1 ~2min。 不 做 炉 前 分 析 时 ， 宜 采用 室温 显 色 。 但 加 入 硝酸 
后 的 煮沸 时 间 也 应 控制 在 1 ~2min。 如 果 者 沸 2. 5min 以 上 ， 或 少 于 lmin， 均 会 使 吸光 
度 偏 低 。 

2. 2- 亚 硝 基 -5$- 二 甲 氨基 苯酚 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 溶 解 ， 在 pH 值 为 4~8 时 ， 钻 与 2- 亚 硝 基 - 二 甲 氨基 茶 
酚 ( 亚 硝 基 -DMAP) 反应 ， 形 成 1:3 标 红 色 络 合 物 ， 在 水 相 (直接 法 ) 或 用 二 氧 乙 烷 
萃取 后 测定 吸光 度 。 

由 于 试剂 本 身 在 络 合 物 的 最 大 吸收 波长 处 有 较 大 吸收 ， 因 此 在 直接 法 中 ， 选 择 灵 
敏 度 稍 低 的 530nm 波长 处 测量 吸光 度 。 蔡 取 法 中 ， 过 量 的 试剂 及 其 他 金属 的 络 合 物 用 
盐酸 (1 +2) 洗涤 除去 。 所 以 ， 在 灵敏 度 高 的 波长 456nm 处 测定 吸光 度 比 在 530nm 处 
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测定 的 吸光 度 要 高 3 倍 。 
显 色 的 适宜 pH 值 范 围 根据 溶液 中 的 铁 含量 而 定 。 铁 含量 高 时 ， 适 用 的 pH 值 相对 
较 低 ; 不 含 铁 或 含 铁 少 时 ， 适 用 的 pH 值 相 对 较 高 。 例 如 ，0. 1g 钢 样 显 色 时 ， 适 宜 的 
pH 值 为 3.7 ~4.6; 钢 样 显 色 时 ， 适 宜 的 pH 值 为 3.0~5.7。 

在 过 量 显 色 剂 存在 的 情况 下 ， 钻 能 定量 反应 生成 络 合 物 。 铁 、 铜 、 镍 等 金属 离子 
部 分 与 显 色 齐 反应， 消耗 试剂 ， 并 能 被 二 氧 乙 烷 萃取 。 通 过 加 柠檬 酸 缓冲 液 ， 并 在 外 
显 色 后 提高 酸度 ， 使 销 以 外 的 络 合 物 分 解 ， 以 消除 共存 离子 的 影响 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 销 含 量 为 5S x10“% ~ 0.01% (质量 分 数 ) 的 禁 取 法 测定 及 销 
含量 小 于 或 等 于 0.5% (质量 分 数 ) 的 直接 法 测定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 亚 硝 基 -DMAP 溶液 (0.1% ): 称 取 0.1g 亚 硝 基 -DMAP 溶 于 100mL 盐酸 
(0.0lmoLLL) 中 。 

2) 缓冲 溶液 A: 柠檬 酸 钠 溶液 (40% ) 。 

3) 缓冲 洲 液 B: 每 100mL 溶液 中 含 40g 柠檬 酸 钠 、4g 氧 氧 化 钠 ， 储 于 塑料 瓶 中 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 直接 法 (外 质量 分 数 为 0 ~ 0.50% 时 ) : 称 取 0. 1000 ~ 0. 5000g 试 样 ， 置 于 
150mL 锥 形 瓶 中 ,加 15mL 硝酸 (1+4) 或 6~8mL 王 水 ， 加 热 溶解 ， 加 5mL 高 氧 酸 ， 
蒸发 至 冒 白 烟 约 Imin， 使 铬 氧化 为 高 价 〈 铬 质量 分 数 大 于 2% 时 ， 加 6mL 高 毛 酸 ， 加 
热 冒 烟 至 铬 氧化 为 高 价 , 加 2 ~3mL 盐酸 ， 使 铬 形成 所 化 铬 酰 挥发 驱除 ， 冒 烟 使 铬 氧化 
后 重复 去 铬 一 次 ,再 冒 烟 )， 冷却 ， 加 约 20mL 水 溶解 盐 类 ,加 1 ~4 滴 过 氧化 氢 
(30% ) 还 原 铬 ( YI)， 者 沸 分 解 过 量 的 过 氧化 氛 ， 冷 却 ， 于 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 50mL 
(铸铁 或 含 钨 试 样 ， 可 在 稀释 后 干 滤 ) 。 

移 取 2 ~10mL ( 见 表 2-10) 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 
溶液 和 空白 溶液 。 
显 色 溶液 : 加 3mL 缓冲 溶液 A (此 时 pH 值 约 为 4.8) 或 4mL 缓冲 溶液 B (此 时 
pH 值 约 为 4.3) ( 见 表 2-10), 放置 10min， 用 吸管 加 2mL 亚 硝 基 -DMAP 溶液 
(0.1% ) ， 再 放置 10min， 加 5mL 硫酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 。 

空白 溶液 : 加 5mL 硫酸 (1 +1)、3mL 缓冲 溶液 A 或 4mL 缓冲 溶液 B， 放 置 
10min， 用 吸管 加 2mL 亚 硝 基 -DMAP 溶液 (0. 1% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

用 2cm 或 3cm 比 色 严 ， 在 波长 S30nm 处 ， 以 空白 溶液 为 参 比 ， 测 量 吸光 度 。 

2) 茜 取 法 ( 销 质 量 分 数 为 5 x 104% ~0.01% 时 ) : 按照 直接 法 条 件 操作 ， 于 60mL 
的 分 液 漏斗 中 显 色 ， 加 2mL 亚 硝 基 -DMAP 溶液 (0.1% ) ， 放 置 10min， 用 水 稀释 至 约 
25mL， 用 移 液 管 加 20mL 二 握 乙 烧 ， 振 荡 茜 取 1min， 静 置 分 层 ,， 将 下 层 有 机 相 放 入 另 
一 分 液 漏斗 中 ,加 SmL 盐酸 (1 +2)， 茶 取 30s， 以 除去 过 剩 试 剂 及 铁 等 络 合 物 ， 静 置 
分 屋 ， 以 脱脂 棉 将 有 机 相 过 滤 于 干燥 的 3cm 比 色 亚 中 ， 在 波长 4$6nm 人 处， 以 二 毛 乙 烷 
或 水 为 参 比 ， 测 量 吸 光度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 
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1) 直接 法 校准 曲线 的 绘制 : 用 微量 滴定 管 移 取 儿 标准 洲 液 (5pg/mL) 0mL、 


0.5mL、lmL、2mL、3mL、4mL， 分 别 置 于 2SmL 容量 瓶 中 ， 加 











二 


10mL 高 氧 酸 (3 +97) 、 
3mL 缓冲 溶液 A (此 时 pH 值 约 为 4.8) ， 放 置 10min， 用 吸管 加 2mL 亚 硝 基 -DMAP 溶 
液 (0.1% ) ， 再 放置 10min， 加 5mL 硫酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 











以 不 加 氏 标 准 溶液 试 液 的 为 参 比 ， 在 波长 530nm 处 测量 吸光 度 并 绘制 校准 曲线 。 





2) 茶 取 法 校准 曲线 站 
DMAP 溶液 (0.1% ) ， 放 置 10min， 月 














水 稀释 至 25mL， 用 














取 1lmin， 以 下 同 “ 茜 取 法 ”操作 ， 并 绘制 校准 曲线 。 


(5) 附注 











1) 用 直接 法 测定 销 时 ， 凶 含量 、 称 样 量 及 缓冲 洲 液 月 




















的 绘制 ， 按照 直接 法 校准 曲线 条 件 操作 ， 加 入 2mL 亚 硝 基 - 
移 液 管 加 20mL 二 氧 乙 烷 ， 鞭 


昌 量 之 间 的 关系 见 表 2- 10。 


表 2-10 钴 含量 、 称 样 量 及 缓冲 溶液 用 量 之 间 的 关系 











mW (Co)(%) <0.02 <0.04 <0.1 <0.2 <0.5 
称 样 量 x 分 液 比 0.5gx10/50 | 0.5gx5/50 0.5gx2/50 | 0.25gx2/50 | 0.1gx2/50 
一 3 3 3 3 
缓冲 溶液 用 量 /mL 
4 四 Pe PE Pr 




















2) 以 先 加 硫酸 的 显 色 液 作为 空白 参 比 ， 大 部 分 元 素 ， 除 铁 、 铜 、 镍 外 均 不 干扰 。 
铁 、 铜 、 锦 离子 允许 存在 的 量 与 试剂 加 入 量 有 关 ， 试 剂 加 入 量 越 多 ， 人 允许 存在 的 量 越 
大 。 铁 〈 亚 ) 、 铜 、 镍 浓度 分 别 为 0. 13mol 工 、0. 0005molML 、0. 05molL 时 均 无 干扰 。 
铁 (0. 1mol/L) + 铜 (0.00005mol/L) + 镍 (0.005molL) 共存 时 也 无 干扰 。 

铁 〈( 开 ) 使 销 的 显 色 受 阻 ， 因 此 操作 过 程 中 不 能 用 亚硫酸钠 还 原 铬 ( WY)， 避 人 免 
铁 〈 亚 ) 也 被 还 原 。 也 不 宜 用 亚 硝 酸 钠 ， 因 为 煮沸 时 间 若 不 够 ， 微 量 氧 化 氮 的 残留 也 
会 导致 显 色 液 不 稳定 。 

多 量 铬 ( 亚 ) 的 存在 会 使 测定 结果 偏 高 。 

3) 绘制 校准 曲线 时 ， 如 果 采 用 本 身 的 溶液 制备 空白 参 比 ， 则 无 需 加 打 底 铁 ， 虽然 
铁 的 参 比 溶液 及 显 色 溶液 的 吸光 度 均 有 所 增高 ， 但 绝对 值 是 相同 的 。 

4) 二 毛 乙 烷 与 水 之 间 有 微小 的 吸光 度 差 ， 以 水 为 参 比 ， 用 3cm 比 色 亚 ， 
的 吸光 度 约 为 0. 01。 

十 六 、 铝 的 测定 

馈 在 炼 钢 中 主要 用 于 脱氧 和 细 化 晶 粒 。 我 国 在 炼 钢 胶 氧 时 ， 常 加 入 质量 分 数 为 
0.01% ~0.1% 的 金属 铝 。 在 不 同 的 条 件 下 ， 铝 对 钢 的 影响 不 一 样 。 在 渗 氮 钢 中 ， 铝 
促使 形成 坚硬 耐 蚀 的 渗 氮 层 。 馈 作为 合金 元 素 加 入 钢 中 ， 可 提高 钢 的 高 温 抗 氧化 性 
以 及 耐 氧 化 性 介质 、 硫 化 氧气 体 的 腐蚀 性 能 。 在 耐 热合 金 中 ， 铝 能 提高 钢 的 热 强 性 。 
而 在 铝 镍 钵 永 磁 合金 中 ， 铝 可 显著 影响 其 结晶 和 磁 能 积 。 

铝 在 钢 中 主要 以 金属 固溶体 的 形式 存在 ， 也 有 少 部 分 铝 以 氧化 铝 (AL0, ) 、 氮 化 
铝 (AIN) 及 硅 酸 铝 形 式 存在 。 

铝 不 与 浓 硝 酸 和 浓 硫 酸 发 生 作 用 。 在 稀 硝 酸 中 ， 反 应 非常 缓慢 。 铅 容易 洲 于 盐酸 。 
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氧化 铝 、 硅 酸 铝 一 般 不 洲 于 酸 ， 称 为 “ 酸 不 深 铝 "， 以 “Ali” 表 示 。 而 氮 化 铝 易 溶 于 
酸 。 所 谓 “ 酸 溶 铝 ”， 是 针对 金属 铝 和 和 氮 化 铝 而 言 ， 以 “Als” 表 示 。 但 是 ， 由 于 一 些 
因素 的 制约 ， 并非 氧 化 铝 就 绝对 不 溶 于 酸 而 氮 化 铝 就 能 完全 被 酸 所 分 解 。 因 此 ， 在 近 
年 的 国内 外 分 析 标 准 中 ， 不 再 区 分 酸 溶 铝 及 酸 不 溶 铝 ， 只 进行 总 铝 分 析 。 由 于 一 般 情 
况 下 酸 不 溶 铝 很 少 ， 有 时 只 做 酸 溶解 铝 分 析 。 当 指明 要 做 总 铝 分 析 时 ， 只 需 将 残渣 过 
滤 ， 用 硫酸 氧 钠 熔 融 , 浸出 后 并 入 主 溶液 中 即 可 。 

此 外 ， 铝 具有 两 性 ， 在 盐酸 介质 中 存在 的 AlCl, 具有 在 过 热 状 态 下 容易 蒸发 损失 的 
性 质 ， 在 分 析 中 应 予以 注意 。 

铝 的 测定 方法 很 多 ,但 应 用 于 钢铁 分 析 中 行 之 有 效 且 广泛 采用 的 主要 方法 有 分 离 - 
EDTA 滴定 法 及 分 离 - 铬 天 青 $ 光度 法 。 作 为 分 离 方 法 ， 主 要 有 8- 羟基 哇 啉 分 离 法 、 氧 
氧化 钠 分 离 法 、 冰 晶 石 分 离 法 、 铀 试剂 分 离 法 及 铜 铁 试剂 分 离 法 。 由 于 铝 与 EDTA 络 
合 速度 很 慢 ， 且 易于 封闭 指示 剂 ， 因 此 常 采 用 所 化 钠 释放 滴定 法 ， 以 提高 方法 的 选择 
性 。 表 面 活 性 剂 的 应 用 和 多 元 络 合 物 的 形成 ， 可 使 铬 天 青 S 光度 法 测 铝 的 灵敏 度 进 一 
步 提 高 。 

1. 铜 试剂 分 离 -EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 ， 不 深 残 酒 经 熔融 处 理 、 浸 取 后 并 人 主 溶液 中 。 在 
大 量 乙 酸 对 铝 络 合 的 条 件 下 ,在 pH 值 为 3.5 左右 时 ， 用 铜 试剂 (二 乙 基 二 硫 代 氨基 甲 
酸 钠 ， 简 称 DDTC) 沉淀 分 离 铁 、 钊 、 钢 、 钼 、 钨 、 锯 、 锡 等 元 素 ; 锰 、 钛 、 钒 等 元 素 
依据 溶液 温度 及 过 滤 前 的 放置 时 间 不 同 有 不 同 量 的 残留 ， 铝 (以 及 稀土 、 镁 ) 不 被 沉 
淀 而 能 定量 保留 在 滤液 中 。 在 滤液 中 ， 加 过 量 的 EDTA， 者 沸 ， 使 铝 与 EDTA 定量 络 
合 。 在 pH 值 为 5.5 ~6 时 ,用 二 甲 酚 杰 作 指示 剂 ， 以 锌 标准 溶液 滴定 过 量 的 EDTA， 然 
后 加 入 气 化 钠 者 沸 ， 置 换 出 铝 -EDTA 中 的 EDTA， 再 用 锌 标准 溶液 滴定 ， 以 此 计算 出 
铝 的 质量 分 数 。 

詹 与 稀土 的 干扰 可 用 苦 奋 仁 酸 掩蔽 。 铬 含量 大 于 2% (质量 分 数 ) 时 ， 可 借 毛 化 
铬 酰 除 铬 。 儿 含量 超过 2% (质量 分 数 ) 时 ， 沉 淀 分离 后 残余 中 的 锰 将 干扰 终点 ， 使 
结果 不 稳定 ， 因 此 本 方法 不 适用 。 

本 方法 适用 于 钢铁 及 铸铁 中 铝 含量 的 测定 ， 测 定 范围 大 于 0.3% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 铜 试剂 溶液 (20% ) : 储 于 塑料 瓶 中 。 

2) EDTA 溶液 [c (EDTA) =0.020mol/L]: 称 取 7.45g EDTA 溶解 于 水 中 ， 用 水 
稀释 至 1000mL。 

3) 锌 标准 溶液 [c (Zn) = 0.02000mol 工 ] : 称 取 1.3706g 纯 锌 或 1.6276g 基准 氧 
化 锌 ， 加 水 约 10mL、 盐 酸 20mL， 溶 解 后 ， 加 水 约 200mL， 用 氨水 调节 溶液 酸度 至 刚果 
红 试纸 由 蓝 色 变 紫色 ， 冷 却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 1000mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.2000g 试 样 ， 置 于 200mL 锥 形 瓶 中 ， 加 SmL 王 水 ， 微 热 溶 
解 ， 加 3 ~3.5mL 高 氧 酸 ， 加 热 至 骨 白 烟 ， 将 铬 氧化 为 高 价 ， 当 铬 含量 大 于 1% (质量 
分 数 ) 时 ， 每 次 加 2 次 或 3mL 盐酸 ， 去 铬 2 次 或 3 次 ， 然 后 加 热 冒 烟 使 铬 氧化 ， 冷 却 ， 
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加 水 50 ~ 60mL 溶解 盐 类 ， 加 少量 纸浆 ， 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 热 水 洗 净 滤 纸 ， 除 去 高 氧 
酸 ， 保 留 滤液 〈 主 液 ) 。 

将 滤纸 移入 铂 卉 坝 中 ， 低 温 灰 化 ,在 600% 烧 至 无 炭 ， 冷 却 ， 加 几 滴 硫酸 (1+1) 
及 1~2mL 氧 氟 酸 ， 蒜 发 至 近 干 并 提高 温度 赶 尽 硫酸 ， 冷 却 ， 加 2 ~3g 硫酸 氢 钠 ， 熔 融 
至 透明 ,冷却 ， 用 水 浸出 ， 并 入 主 液 中 。 

在 溶液 中 加 20mL 乙酸 (1 +1)， 用 氨水 (1 +4) 调节 至 溶液 呈 红 棕色 (用 精密 
pH 试纸 检查 ， 此 时 pH 值 约 为 1.5) ， 然 后 边 搅拌 边 加 入 20mL 铜 试剂 溶液 (20% ) ， 放 
置 约 1min 后 ， 用 慢 速 滤纸 过 滤 于 400mL 烧杯 中 〈 若 最 初 滤液 浑浊 ， 可 返回 漏斗 中 再 过 
滤 ) ， 将 沉淀 用 水 洗涤 后 弃 去 ， 于 滤液 中 加 入 过 量 的 EDTA 溶液 [10mL EDTA 溶液 
(0.020mol/L) 相当 于 2. 70% 铝 ， 再 过 量 SmL] ， 加 热 煮沸 3 ~4min (有 时 呈现 浅 紫色 ， 
为 形成 铬 -EDTA 络 合 物 的 颜色 ,不 影响 滴定 )， 加 2 滴 或 3 滴 对 硝 基 酚 指 示 剂 
(0.2% ) ， 用 氨水 (1 +1) 调节 至 溶液 呈 微 黄色 ， 继 续 煮 沸 约 1min， 冷却 (此 时 若 溶 
液 黄色 消 退 ， 可 滴 加 氨水 至 呈 微 黄色 ) ， 加 2 滴 或 3 滴 二 甲 酚 检 指示 剂 (0.2% ) ， 溶 液 
此 时 若 呈 黄色 ， 再 滴 加 氨水 (1 +1) 调节 至 约 呈 棕 黄色 ,然后 用 锌 标准 溶液 滴定 至 紫 
红色 (不 计 读 数 ) 。 于 试 液 中 加 1 ~28g 所 化 钠 ， 者 沸 1 ~2min， 冷却 。 此 时 溶液 车 呈 浅 
紫红 色 ， 可 滴 加 盐酸 (1 +3) 至 颜色 恰好 褪去 。 用 锌 标准 溶液 再 次 滴定 至 出 现 紫红 色 




































































(4) 结果 计算 ” 铝 质量 分 数 的 计算 公式 为 
yw 26. 98 
w(Al) =—— x100% 





式 中 < 锌 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 
一 一 滴定 至 终点 时 所 消耗 锌 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

26. 98 一 一 铝 的 摩尔 质量 (g/mol)，; 

称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 铬 无 需 完 全 除 尽 。 铬 的 质量 分 数 小 于 1% 时 ， 铜 试剂 分 离 后 残留 的 铬 量 不 影响 
铝 的 测定 。 高 氧 酸 冒 烟 去 铬 后 ， 应 使 残余 体积 为 1.5 ~2mL。 

2) 试 样 中 有 铁 、 销 (质量 分 数 大 于 2%) 共存 (如 铁 钊 钴 永 磁 钢 ) 时 ， 在 加 铜 试 
剂 之 前 ， 先 加 1 滴 过 氧化 氧 (30% ) 。 这 是 因为 在 铁 、 钼 共存 条 件 下 加 入 铜 试剂 ， 钼 
( 工 ) 可 被 铁 〈 亚 ) 氧化 成 钴 ( 亚 ) ， 而 铁 〈 亚 ) 被 还 原 成 铁 〈 工 ) ， 会 使 铜 试剂 分 离 
后 的 滤液 能 检 出 铁 ( 卫 ) ， 使 铁 分 离 不 完全 ， 而 且 滤 液 浑浊 ， 妨 碍 铝 的 测定 。 

3) 加 入 铜 试剂 前 溶液 的 酸度 应 保持 在 pH =1. 5 左右， 加 入 铜 试剂 后 溶液 的 酸度 应 
为 pH=3 ~3.5。 

4) 滴定 时 应 将 溶液 的 pH 值 控制 在 靠近 二 甲 酚 橙 指示 剂 的 碱 性 变色 酸度 (pH = 
6.0 ~6.3)， 即 二 甲 酚 检 指示 剂 旺 杰 黄 色 〈 不 是 淡 黄 色 ) 。 这 样 残留 在 涂 液 中 的 少量 锰 
将 不 影响 终点 的 观察 ， 也 不 影响 测定 的 结果 。 
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5) 铁 质 量 分 数 大 于 0.2% 的 试 样 ， 经 铜 试剂 分 离 后 ， 滤 液 中 残留 有 少量 钛 ， 会 干 
扰 铝 的 测定 ， 使 测定 结果 偏 高 。 此 时 可 以 用 苦 杏 仁 酸 捧 项， 即 在 第 一 次 用 锌 标准 溶液 
滴定 至 紫红 色 后 〈 只 加 1 滴 二 甲 酚 栖 指示 剂 ) ， 加 0.5 ~ 1g 苗 禁 仁 酸 ,者 沸 1min， 置 换 
出 猴 -EDTA 中 的 EDTA， 冷却 ， 补 加 数 滴 三 甲 酚 检 指 示 剂 ， 用 锌 标准 溶液 滴定 至 紫红 
色 ， 然 后 加 1 ~2g 氢化 钠 ， 者 沸 ， 冷却 ， 再 用 锌 标准 溶液 滴定 至 紫红 色 为 终点 。 

6) 高 锰 钢 中 的 铝 (质量 分 数 大 于 0.3% ) 可 按 下 述 方法 测定 : 称 取 0. 2000g 试 样 ， 
置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 25mL 硫酸 (5 + 95) ， 加 热 溶解 ， 加 3 滴 或 4 滴 过 氧化 氢 
(30% ) 氧化 碳化 物 ， 用 水 稀释 至 约 150mL， 加 15 ~ 20mL 盐酸 凑 胺 溶液 (10% ) ， 者 
沸 0.5 ~ lmin， 使 铁 还 原 ， 加 10mL 乙酸 铵 溶液 (20% ) ， 滴 加 氨水 (1+1) 至 刚果 红 
试纸 呈 紫 红色 (pH 值 为 3.0 ~3.5)， 加 20mL 茶 甲 酸 铵 溶液 (10% ) (此 时 刚果 红 试 纸 
应 呈 红 色 ) ， 于 90% 左右 保温 5 ~10min ( 茶 甲 酸 铝 为 白色 沉淀 ， 因 少量 铁 共 沉淀 而 微 
带 黄色 ,保温 时 间 过 长 时 共 沉 淀 的 铁 量 增加 )， 趁 热 用 快速 滤纸 过 滤 ， 用 热 洗 液 (每 
100mL 溶液 中 含 lg 茶 甲 酸 匀 、2mL 冰 乙 酸 ) 洗涤 (滤液 冷却 后 有 时 析出 葵 甲 酸 结晶 ， 无 
妨碍 ) ， 弃 去 滤液 ， 将 沉淀 用 水 冲洗 至 原 烧 杯 中 ， 用 热 盐酸 (1 +1) 洗涤 滤纸 ， 再 用 水 洗 
次 ， 稀 释 溶 液 至 约 150mL， 加 热 使 沉淀 溶解 ， 加 过 量 的 EDTA 溶液 (0.020mol/L)， 加 热 
至 沸 ， 加 数 滴 对 硝 基 本 指示 剂 (0.2% ) ， 滴 加 氨水 (1 +1) 调节 至 溶液 呈 黄 色 ， 再 用 
盐酸 (1 +1) 调节 至 无 色 , 并 过 量 1 滴 ， 者 沸 1 ~2min， 加 5mL 六 次 甲 基 四 胶 溶 液 
(10% ) ， 继 续 者 沸 1min， 冷 却 ， 加 数 滴 二 甲 酚 检 指示 剂 (0.2% ) (溶液 若 呈 红楼 色 ， 
可 加 1 滴 或 2 滴 盐 酸 使 其 呈 黄 色 )， 用 锌 标准 溶液 滴定 至 紫红 色 (不 计 毫 升 数 ) ， 于 试 
液 中 加 1 ~2g 氟 化 钠 ， 者 沸 ， 冷 却 ， 再 次 用 锌 标准 溶液 滴定 至 紫红 色 终 点 。 按 上 式 计 
算 铝 的 质量 分 数 。 

如 果 茶 甲酸 铝 沉淀 中 带 出 的 铁 较 多 ,或 者 试 样 中 锡 含 量 高 ， 可 以 在 盐酸 溶解 沉淀 
后 ( 铁 多 时 溶液 呈 黄 色 )， 加 10mL 乙酸 ,用 氨水 (1 +4) 调节 至 溶液 呈 红 棕色 (pH 
值 为 2 左右 ) ， 加 5mL 铜 试剂 溶液 (20% ) ， 以 下 按 分 析 步 又 分 离 、 滴 定 。 

2. 铜 试剂 分 离 - 铬 天 青 S 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 ， 残渣 经 处 理 后 ,在 乙酸 的 络 合作 用 保护 下 ,在 
pH =3.5 ~4.5 时 ， 用 铜 试剂 (二 乙 基 二 硫 代 氨基 甲酸 钠 ， 简 称 DDTC) 沉淀 分 离 铁 等 。 
在 pH=5 ~6 的 缓冲 溶液 中 ， 铝 与 铬 天 青 S (CAS) 形成 1:1、1:2 及 1:3 的 紫红 色 络 合 
物 ， 可 以 在 波长 545nm 处 测量 吸光 度 。 若 在 显 色 体 系 中 加 入 表面 活性 剂 (如 乳化 剂 OP 
或 TritonX-100) ， 用 胶 束 增 深 光 度 法 测定 铝 ， 可 提高 测定 的 灵敏 度 且 最 大 吸收 峰 移 至 
620 ~ 640nm 波长 处 ， 降 低 试剂 本 身 的 吸光 度 ， 以 此 进行 铝 的 光度 法 测定 。 

本 方法 适用 于 钢铁 及 工业 纯 铁 中 铝 含量 的 测定 ， 测 定 范围 大 于 0.005% (质量 分 数 )。 

(2) 主要 试剂 

1) 缓冲 溶液 A: 称 取 120g CH;COONa 或 200g CH,COONa ' 3H0 溶 于 500mL 水 
中 ， 加 入 含 0. 3g 硫酸 铁 或 毛 化 铁 的 溶液 ， 煮 沸 ， 使 氧 氧 化 铁 沉 淀 ， 以 净化 试剂 ， 过 
滤 ， 加 入 30mL 冰 乙 酸 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 储 于 塑料 瓶 中 。 

2) 缓冲 溶液 B: 称 取 160g CH;,COONa 或 270g CH;COONa . 3H,0 溶 于 500mL 水 
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中 ， 加 入 含 0. 3g 硫酸 铁 或 氢化 铁 的 溶液 ， 者 沸 ， 使 氧 氧化 铁 沉 淀 ， 以 净化 试剂 ， 过 
滤 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 加 入 5g 氢 氧 化 钠 ， 储 于 塑料 瓶 中 。 

3) 聚 乙 二 醇 辛 基 茶 基 醚 (乳化 剂 OP) (0.5% ) 。 

4) 氢化 铵 溶液 (1% ) : 储 于 塑料 滴 瓶 中 。 

5) 抗坏血酸 溶液 (1% ) : 配制 后 不 超过 3 天 。 

6) 馈 天 青 S 溶液 (0.05% ) 。 

7) 乙醇 (1+1) 溶液 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000g 试 样 ， 置 于 100mL 石英 锥 形 瓶 中 ， 加 5mL 硝酸 
(1+3) 或 mL 王 水 ， 温 热 溶解 ， 加 2mL 高 毛 酸 ， 蒸 发 至 骨 白 烟 ( 铬 质量 分 数 大 于 19% 
时 ， 加 3mL 高 氧 酸 ， 节 发 慎 烟 后 ， 加 lmL 盐酸 驱 铬 ， 重 复数 次 ， 然 后 蒸发 至 冒 烟 ， 使 
剩余 的 高 毛 酸 约 2mL) ， 冷 却 ， 加 水 约 10mL， 溶解 盐 类 ， 加 少许 纸浆 ， 用 慢 速 滤纸 过 
滤 ， 用 热 水 滤 纸 洗 净 ， 滤 液 和 洗 液 作为 主 涂 液 保存 。 

将 残 湘 和 滤纸 置 于 铂 击 坑 中 干燥 后 ， 低 温 灰 化 ， 在 约 600% 烧 至 无 炭 ， 冷 却 ， 加 几 
滴 硫 酸 (1 +1) 润 湿 残 漆 ， 加 约 2mL 氧气 酸 ， 加 热 ， 使 二 氧化 硅 和 硫酸 挥发 后 ， 加 入 
2. 0g 硫酸 氢 钠 ， 熔 融 至 透明 ， 冷 却 ， 用 温水 浸出 ， 并 和 人 主 溶液 中 。 将 溶液 加 热 蒸发 至 
体积 约 为 10mL， 加 20mL 缓冲 溶液 A (此 时 溶液 的 pH 值 约 为 4 0) ， 加 10mL 铜 试剂 溶 
液 (20% ) ， 于 50mL 容量 壮 中 稀释 至 刻度 (此 时 溶液 的 pH 值 约 为 4.6)， 放置 数 分 
钟 ， 干 滤 。 

移 取 SmL 溶液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 溶液 。 
显 色 溶 液 : 加 约 25mL 水 、lmL 抗坏血酸 溶液 (1% ) ， 用 移 液 管 加 SmL CAS 溶液 
(0.05% ) 、lmL 乳化 剂 OP 溶液 (0. 5% ) 、8mL 缓冲 溶液 B， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 同上 操作 ， 仅 在 加 抗坏血酸 溶液 后 加 5 滴 气 化 铵 溶液 (1% ) 。 

放置 20 ~25min (10% 时 放置 1h) 后 ， 用 2em 或 3cm 比 色 于 ， 在 波长 640nm 处 ， 
测量 吸光 度 。 

在 测定 的 同时 带 一 纯 铁 ( 铝 质量 分 数 小 于 0. 001% ) ， 按 分 析 步 又 操作 ， 将 测 出 的 
试剂 空白 自 上 述 结果 中 减 去 ， 然 后 查 对 校准 曲线 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0. 1g 纯 铁 ( 铝 含 量 小 于 0.001% ) 6 份 ， 按 上 述 方法 
溶解 ,分别 加 铝 准 溶液 (10pg/mL) 0mL、1mL、2mL、…、5mL， 然 后 加 缓冲 溶液 A 
及 铜 试剂 溶液 ， 按 分 析 步 又 操作 并 绘制 校准 曲线 。 

或 称 取 相似 组 分 的 标准 试 样 ， 按 分 析 步 又 操作 后 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 若 用 普通 玻璃 器 亚洲 解 试 样 ， 会 有 微量 铝 溶解 出 来 ， 特 别 是 用 高 毛 酸 冒 烟 时 。 
因此 ， 测 定 微 量 铝 时 ， 应 使 用 石英 锥 形 瓶 或 烧杯 。 

2) 铝 质量 分 数 超过 0.05% 时 ， 可 移 取 2mL 试 液 ， 补 加 3mL 纯 铁 试 液 ， 进 行 显 色 。 

3) 显 色 溶液 的 吸光 度 随 pH 值 的 增 大 而 增高 。 在 pH =5. 8 ~6.4 时 ， 即 缓冲 溶液 B 
加 入 量 在 6 ~ 10mL 时 ， 可 以 得 到 比较 平稳 的 吸光 度 。 

4) 显 色 速度 与 温度 有 关 ,， 在 25% 时， 显 色 后 20 ~25min 达 最 大 吸光 度 ， 在 10% 时 
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需要 1h。 用 纯 铝 溶液 直接 显 色 ， 色 泽 可 稳定 数 小 时 。 但 是 ， 按 分 析 步 又 分 离 后 显 色 ， 
稳定 性 降低 ， 且 稳定 性 与 乳化 剂 OP 的 加 入 量 也 有 关 ， 加 1mL OP 溶液 (0.5% ) 时 色 
泽 可 稳定 1. 5h， 加 0. 5mL OP 溶液 时 色泽 只 能 稳定 40min。 若 乳化 剂 OP 的 加 入 量 再 增 
加 ， 则 显 色 速 度 变 慢 ， 灵 敏 度 也 下 降 。 

5) 经 铜 试剂 分 离 后 ， 滤 液 中 残存 的 元 素 有 锰 、 钛 、 钳 、 铬 、 稀 土 及 镁 等 。 其 中 ， 
稀土 、 镁 、 锰 等 不 干扰 测定 ; 钛 、 错 与 CAS 显 色 ， 且 加 入 气 化 铵 后 色泽 基本 不 消退 ， 
可 以 与 显 色 液 相互 抵消 ， 而 不 干扰 铝 的 测定 ; 铬 质量 分 数 大 于 1% 时 ， 可 以 将 铬 转化 成 
氧化 铬 酸 先行 挥发 除去 。 

3. EDTA-Zn 掩 项- 铬 天 青 S 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 分 解 ， 高 氛 酸 冒 烟 ， 将 铬 氧化 为 高 价 。 在 pH =5.3 ~5.9 
的 弱酸 性 介质 中 ， 铝 与 铬 天 青 S 生成 紫红 色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 铝 。 

在 显 色 液 中 含 100ug 钒 时 ，2mg 铬 不 干扰 测定 ; 铁 、 钊 的 干扰 ， 可 用 EDTA- Zn 捧 
蔽 ; 300kg 钛 ， 可 用 0. 15g 甘露 醇 掩 蔽 消除 干扰 。 

本 方法 适用 于 钢铁 、 高 温 合金 、 精 密 合 金 中 铝 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.05% ~ 
1.0% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) EDTA-Zn 溶液 [c(EDTA-Zn) =0. 1mol/L]: 称 取 8.2g 氧化 锌 ， 加 40mL 盐酸 
(1+1) ， 加 热 溶 解 ; 另 取 37.2g EDTA 二 钠 盐 溶 于 800mL 水 中 ， 加 15mL 氨水 ， 然 后 将 
两 者 合并 ， 用 氨水 (1 +1) 和 盐酸 (1 +1) 调节 pH =4 ~6， 用 水 稀释 至 1000mL， 
混 匀 。 

2) 铬 天 青 S 溶液 (0. 05% ) 。 

3) 乙醇 (1+1) 溶液 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000g 试 样 ， 置 于 石英 烧杯 中 ， 加 6mL 盐酸 及 lmL 硝酸 ， 
加 热 溶解 后 ， 加 2mL 高 氧 酸 ， 继 续 加 热 至 冒 白 烟 (控制 剩余 高 氛 酸 的 量 为 1 ~1. 5mL)， 
稍 冷 ， 加 30mL 水 ， 加 热 溶 解 盐 类 后 ,冷却 ， 于 100mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 刻度 。 

移 取 2 ~5mL 试 液 〈 控 制 铝 不 超过 25ug) 两 份 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 
色 溶 液 和 参 比 溶液 。 

显 色 溶 液 : 加 5mL EDTA-Zn 溶液 (0. 1mol/L) 、5mL 甘露 醇 溶液 (5% ) ，5mL 盐 
酸 (5+95) 及 SmL 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (40% ) ， 立 即 用 移 液 管 加 4mL 铬 天 青 S 溶液 
(0.05% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 先 加 lmL 氢化 铵 溶液 (0. 5% ) ， 以 下 同 显 色 溶 液 操作 。 

放置 20min， 用 2cm 比 色 下， 在 波长 545nm 人 处， 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0. 1g 与 试 样 相似 的 标准 试 样 ， 按 分 析 步 又 操作 ， 以 吸 
光度 对 铝 的 质量 分 数 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 若 试 样 为 含 饮 、 忽 的 钢 或 铸铁 ， 则 溶液 稀释 后 可 干 滤 。 当 铝 质 量 分 数 小 于 
0.1% 时, 移 取 10mL 试 液 改 为 加 10mL EDTA- Zn 溶液 。 
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2) 如 果 试 样 中 不 含 钛 ， 则 可 不 加 甘露 醇 。 

3) 本 方法 采用 EDTA- Zn 掩蔽 消除 铁 〈 亚 )、 镍 (I)、 铜 ( 卫 ) 等 的 干扰 。 其 作 
用 原理 是 利用 EDTA 与 金属 离子 生成 的 络 合 物 的 稳定 性 差异 ， 即 铁 ( 亚 )、 镍 ( 工 )、 
铜 ( 工 ) 等 可 取代 EDTA-Zn 中 的 锌 ( 卫 )， 而 形成 更 稳定 的 络 合 物 ， 故 不 再 与 铬 天 青 
S 反应 ，EDTA- Al 络 合 物 的 稳定 性 比 EDTA-Zn 的 小 ,这 样 因 锌 (IT ) 的 存在 而 避免 
EDTA 与 铝 ( 亚 ) 反应 。 一般 来 说 , 镑 (I) 与 EDTA 的 物质 的 量 之 比 以 1:1 较为 适 
宜 ， 有 的 也 配 成 1. 1:1。 

4) 本 方法 的 测定 结果 为 酸 溶 铝 的 含量 。 若 要 测定 总 铝 ， 则 可 在 加 热 溶 解 盐 类 后 加 
入 少许 纸浆 ， 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 热 水 洗 净 滤纸 ， 滤 液 和 洗 液 作为 主 溶液 保存 ， 将 残 
河和 滤纸 置 于 铂 寺 塌 中 ， 低 温 灰 化 ,在 600% 灼 烧 至 无 炭 ， 冷 却 ， 加 几 滴 硫酸 (1+1) 
润 湿 残 漆 ， 加 约 2mL 氧气 酸 ， 加 热 使 硅 及 硫酸 挥发 后 ， 加 入 2g 硫酸 毛 钠 ， 炊 融 ， 冷 
却 ， 用 温水 浸出 ， 并 入 主 溶液 中 ， 然 后 于 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 1000mL。 

5) 含 铬 试 样 因 三 价 铬 严重 干扰 而 使 测定 结果 偏 低 。 因 此 ， 在 高 氧 酸 冒 烟 时 ， 必 须 
将 铬 全 部 氧化 至 高 价 ， 并 于 绘制 校准 曲线 时 控制 铬 量 基 本 相同 。 对 于 高 铬 低 铝 或 钨 、 
钼 、 硅 含量 较 高 的 试 样 ， 在 高 氯 酸 冒 烟 时 ， 铬 难以 氧化 完全 ， 最 好 滴 加 盐酸 将 铬 驱除 ， 
此 时 高 氢 酸 加 入 量 不 要 少 于 3mL。 

十 七 、 稀 土 总 量 的 测定 

所 谓 稀 土 元素 ， 是 指 元 素 周 期 表 中 原子 序数 从 57 到 71 的 钢 系 元 素 ， 以 及 包 和 和 匀 ， 
共 16 个 元 素 。 由 于 这 些 元 素 化 学 性 质 十 分 相似 ， 在 自然 界 也 常常 伴生 ， 所 以 归 为 一 
类 ， 在 我 国 钢 号 中 以 “RE” 表 示 。 

根据 稀土 元 素 在 性 质 上 的 某 些 差异 及 分 离 工艺 和 分 析 测 定 的 要 求 ， 通 常 将 除 匀 外 
的 16 种 稀土 元 素 分 为 轻 、 重 稀土 两 组 或 经 、 中 、 重 稀土 三 组 ， 即 
















































































轻 稀土 〈 鱼 组 ) 重 稀土 〈 包 组 ) 
铀 、 钱 、 错 、 狼 、 钴 、 多 . 销 、 包 、 氏 、 锁 、. 钛 、 邹 、 狙 、 饼 、 氏 、 包 
轻 稀 土 ( 饥 组 ) 中 稀土 〈 铀 组 ) 重 稀土 〈 包 组 ) 


稀土 元 素 对 氧 、 硫 、 磷 、 所 、 氢 等 的 亲和力 很 强 ， 与 砷 、 镜 、 铅 、 包 、 锡 等 也 能 
形成 熔点 较 高 的 化 合 物 。 因 此 ， 稀 土 是 钢 中 很 好 的 脱氧 、 脱 硫 剂 ， 还 能 消除 或 减弱 钢 
中 许多 有 害 杂 质 的 影响 ， 可 以 改变 钢 中 夹杂 物 的 形状 和 分 布 状 况 ， 改 善 钢 的 铸 态 组 织 ， 
从 而 提高 钢 的 质量 。0. 2% (质量 分 数 ) 的 稀土 加 入 量 ， 可 以 提高 钢 的 抗 氧化 性 、 高 温 
强度 及 里 变 强 度 ， 也 可 以 较 大 幅度 地 提高 不 锈 钢 的 耐 蚀 性 。 同 时 ， 稀 土 还 是 球墨 铸铁 
的 重要 添加 剂 。 

稀土 元 素 在 钢 中 主要 以 硫化 物 、 氧 化 物 、 固 溶 体 和 金属 间 化 合 物 等 形式 存在 。 稀 
土 及 其 化 合 物 易 深 于 各 种 酸 中 。 儿 (了 ) 具有 氧化 性 ， 对 氧化 还 原 反 应 有 一 定 的 影响 。 

稀土 元 素 的 化 学 性 质 极为 相似 ,不 易 相 互 分 离 ， 一般 以 混合 物 的 形式 加 入 钢 中 。 
化 学 分 析 时 通常 只 测定 其 总 量 。 

由 于 饥 具 有 和 氧化 还 原 性 ， 因 此 可 利用 其 氧化 还 原 性 单独 测定 其 含量 。 
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测定 钢铁 中 稀土 总 量 时 以 光度 法 为 主 。 其 中 ， 偶 氮 肿 下 光度 法 应 用 最 为 普遍 。 偶 
氮 肿 耳 与 稀土 的 显 色 反 应 具有 和 较 高 的 灵敏 度 和 稳定 性 ， 但 选择 性 不 够 理想 ， 往 往 还 需 
采取 各 种 分 离 手段 才能 进行 测定 。 在 偶 氮 肿 亚 的 基础 上 ， 通 过 引入 一 些 更 强 的 成 盐 基 
(一 PO;HH,) 和 吸 电子 基 (一 C1) ， 使 其 络 合 反应 能 在 较 高 的 酸度 下 进行 ， 以 提高 方法 
的 选择 性 ， 并 具有 更 高 的 灵敏 度 ， 以 便 进行 稀土 元 素 的 直接 光度 测定 。 这 些 新 试剂 ， 
如 偶 和 毛毛 腾 -mA、 偶 毛毛 腾 -mN、 偶 和气 毛 腾 -mK、DBC 偶 氮 肿 等 ， 已 成 功 地 用 于 钢铁 中 
稀土 的 直接 测定 。 

1. DBC- 偶 氮 肿 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 干 水 溶解 ， 磷 酸 冒 烟 ， 在 c(HCI) = 1.7molL 的 盐酸 介质 
中 ,稀土 与 DBC- 偶 氮 肿 生成 1:2 的 蓝 绿 色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 轻 稀土 总 量 。 
该 方法 显 色 反应 迅速 ， 且 反应 产物 可 稳定 24h 以 上 。 

铁 〈 亚 ) 的 干扰 可 用 焦 磷酸 钠 掩 贡 。 磷 酸 的 存在 ， 消 除了 钨 的 和 干扰。 对 于 其 余 呈 
色 离 子 ， 可 用 加 六 偏 磷 酸 钠 络 合 稀土 制备 参 比 的 办 法 消除 。 

本 方法 适用 于 钢铁 、 铁 铬 铝 ， 以 及 钊 、 铁 基 高 温 合金 中 轻 稀 土 总 量 的 测定 ， 测 定 
范围 为 0.005% ~0. 10% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) DBC- 偶 氮 肿 浴 液 (0.05% ) : 储 于 棕色 瓶 中 。 

2) 稀土 标准 溶液 : 称 取 0. 1229g 经 800% 灼 烧 过 的 氧化 久 ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 
加 30mL 硝酸 (1+1)、1~2mL 过 氧化 氧 '， 放 置 1 ~2h， 微 热 溶解 ， 者 沸 ， 蒸 干 ， 再 加 




























































































盐酸 蒸 干 ,加 5mL 盐酸 溶解 盐 类 ， 用 水 稀 至 1000mL， 即 得 饥 含 量 为 0. 1mg/mL 的 
溶液 。 


移 取 此 溶液 5mL， 用 水 稀释 至 100mL， 即 得 饥 售 量 为 5pg/mLl 的 标准 溶液 。 

(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0.0500 ~ 0.2500g 试 样 ( 饥 质 量 分 数 小 于 0.04% 时 ， 称 取 
0. 25g; 饥 质 量 分 数 小 于 0.10% 时 ， 称 取 0.05g)， 置 于 125mL 锥 形 瓶 中 (随同 做 试剂 
空白 ) ， 加 10mL 王 水 ， 加 热 溶解 后 ， 加 7. 5mL 磷酸 ， 蒸 发 至 骨 烟 ， 稍 冷 , 加 10mL 盐 
酸 (1 +1)， 加 热 ， 煮 沸 ， 溶 解 盐 类 后 ， 冷 却 ， 用 水 稀释 至 50mL。 

移 取 5mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 溶液 。 

显 色 溶液 : 加 5mL 盐酸 (1+1)、5mL 焦 磷酸 钠 溶液 (10% ) ， 用 吸管 加 2. 5mL 
DBC- 偶 氮 肿 溶液 (0.05% ) ， 用 水 稀 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 仅 在 加 显 色 剂 前 加 1. 5mL 六 偏 磷酸 钠 溶液 (10% ) ， 其 余 操 作 同 显 色 
溶液 。 

用 2cm 或 3cm 比 色 亚 ， 在 波长 630nm 处 ， 测 量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”分 取 试 剂 空白 溶液 SmL6 份 ， 分 别 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 加 
和 人 和 饰 标准 溶液 (5pg/mL) 0mL、0. 5mL、1mL、…、2. SmL， 按 分 析 步 又 显 色 ， 以 不 加 
久 标 准 溶 液 的 试 液 为 参 比 ， 测 量 吸光 度 ， 以 吸光 度 对 锅 含 量 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) DBC- 偶 氮 肿 ， 全 称 为 3-(2- 肿 酸 基 茶 偶 氮 ) -6-(2，6- 二 省 -4- 握 茶 侦 氮 )-4， 
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5- 二 羟基 -2，7- 蔡 二 磺 酸 。 该 显 色 剂 在 pH =2.5 时 ， 可 与 轻 、 重 稀土 元 素 络 合 ， 是 稀 
土 总 量 的 组 试剂 ， 而 在 0.24 ~ 1.7molLL 的 盐酸 介质 中 ， 仅 是 轻 稀土 的 组 试剂 。 因 此 ， 
应 用 DBC- 偶 氮 肿 可 以 在 1.7molLL 的 盐酸 介质 中 测定 钙 组 稀土 ， 在 pH =2.5 时 测定 稀 
土 总 量 ( 久 组 及 包 组 ) 。 

2) 加 入 2 ~3mL 显 色 剂 时 吸光 度 基本 不 变 ; 饥 的 质量 浓度 在 0 ~ 1Sug/25mL 范围 
内 时 ， 符 合 比尔 定律 。 

3) 在 25mL 显 色 液 中 ， 下 列 组 分 不 干扰 测定 : 铁 (43mg)、 锦 (50mg)、 铬 ( 亚 ) 
(8.5mg)、 销 (20mg) 、 铝 (4. 5mg)、0 ~0.8mL 硫酸 (1 +1) 、3mL 硝酸 (1 +3)。 

溶解 时 ， 加 入 5 ~8nmL 磷酸 无 影响 。 

2. 铜 试剂 分 离 - 偶 氮 肿 亚 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 后 ， 高 氯 酸 冒 烟 加 盐酸 驱 铬 。 在 微 酸性 介质 中 ， 用 
铜 试剂 (DDTC) 沉淀 分 离 铁 等 元 素 ， 然 后 在 pH = 3 左右 ， 加 入 偶 氮 肿 亚 与 稀土 元 素 络 
合 反 应 形成 稳定 的 蓝 色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 稀土 总 量 。 

本 方法 适用 于 钢铁 、 球 墨 铸铁 及 高 温 合金 中 稀土 总 量 的 测定 ,测定 范围 为 
0.005% ~0. 10% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 铀 试剂 (DDTC) 溶液 (20% ) : 储 于 塑料 瓶 中 。 

2) 磺 基 水 杨 酸 溶液 (20% ) : 使 用 时 ， 于 50mL 中 加 lg 抗坏血酸， 用 氨水 (1 +1) 
中 和 至 2，4- 二 硝 基 酚 指示 剂 (0.2% ) 恰好 呈 黄 色 (pH 值 约 为 3) 。 

3) 氟化氢 铵 洲 液 (35% ) : 称 取 30g 氟化氢 饺 、$g 所 化 铵 ， 深 于 水 中 并 稀释 至 
100mL， 储 于 塑料 滴 瓶 中 。 此 溶液 的 pH 值 为 3。 知 单 用 氟化氢 铵 配制 ， 必 须 用 氨水 调节 
至 pH=3 (用 精密 pH 试纸 检测 )。 若 单 用 气 化 铵 配制 溶液 ， 必 须 加 盐酸 调节 至 pH =3。 

4) 偶 氮 肿 亚 溶液 (0.05% ) : 储 于 棕色 瓶 中 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000g 试 样 ， 置 于 100mL 锥 形 瓶 中 ， 加 SmL 王 水 (溶解 球 
墨 铸 铁 试 样 时 用 稀 王 水 )， 加 热 溶 解 ， 加 lmL 高 氯 酸 ， 蒸 发 至 崩 烟 ( 铬 舍 量 高 时 ， 加 
2mL 高 氧 酸 ， 加 热 冒 烟 至 铬 红色 出 现 ， 加 盐酸 使 铬 以 毛 化 铬 酰 的 形式 挥发 除去 ， 再 冒 
烟 使 残留 馈 氧 化 ) ， 直 至 铬 全 部 氧化 为 高 价 ， 稍 冷 , 加 39mL 乙酸 (1+7)， 播 义 ， 游 
解 盐 类 ， 加 入 10mL DDTC 溶液 (20% ) ， 摇 勺 ， 放 置 2 ~ 3min 至 沉淀 凝集 后 ， 用 慢 速 
滤纸 干 滤 ( 初 滤液 如 果 浑 浊 ， 可 以 返回 重 滤 ) 。 

移 取 20mL 滤液 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 加 2mL 磺 基 水 杨 酸 溶 液 (20% ) ， 用 吸管 加 
2mL 偶 氮 肿 亚 深 液 (0.05% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

将 显 色 溶液 倒 人 2em 比 色 亚 中 ， 于 剩余 溶液 中 加 2 滴 或 3 滴 气 化 氨 铵 溶液 
(35% ) ， 使 稀土 褪色 ， 以 此 作 参 比 ， 在 波长 640nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”用 微量 滴定 管 移 取 稀土 标准 溶液 (20pg/mL) 0mL、 
0. 1mL、0.3mL、0.7mL、1.0mL、1.3mL、1. 6mL、2.0mL, 分 别 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 
加 10 ~ 15mL 水 、2mL 冰 乙 酸 、5 滴 或 6 滴 氨 水 (1 +2)、2mL 磺 基 水 杨 酸 溶液 
(20% ) ， 用 吸管 加 2mL 偶 氮 肿 亚 溶液 (0.05% )， 用 水 稀释 至 刻度 ， 以 下 按 分 析 步 又 
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操作 ， 测 量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 由 于 高 氯 酸 用 量 少 ， 在 浴 解 及 骨 烟 时 ， 必 须 夹 持 锥 形 瓶 转动 ， 避 免 局 部 蒸 干 。 
在 高 温 加 热 时 ， 冒 烟 20 ~30s， 已 能 使 铬 全 部 氧化 。 铬 氧化 后 瓶 中 仍 有 2 ~4 滴 体 积 的 
高 毛 酸 可 以 随 瓶 转动 ， 不 要 蒸 至 太 干 。 如 果 需 要 做 驱 铬 处 理 ， 应 加 高 毛 酸 2mL。 

2) 冒 烟 后 稍 冷 (5 ~8s) ， 加 入 稀 乙 酸 (1+7) 后 使 溶液 微 热 ， 加 铜 试剂 后 15s 即 
可 过 滤 。 在 日 常 分 析 时 ， 如 果 冷 却 后 加 稀 乙酸 ， 必 须 放置 2 ~3min 后 过 滤 ， 和 否则 滤液 
容易 浑浊 。 经 去 馈 处 理 的 滤液 应 为 无 色 ，pH 值 为 3.0 ~3.3。 

3) 试 样 中 稀土 总 量 大 于 0.1% (质量 分 数 ) 时 ， 可 以 分 取 10mL 滤液 显 色 ， 补 加 
9mL 水 、1lmL 冰 乙 酸 、2 滴 或 3 滴 氮 水 (1+2)。 如 果 分 取 5mL 滤液 显 色 ， 还 需 补充 
1. 5mL 冰 乙 酸 、3 滴 或 4 滴 氮 水 (1 +2)。 

4) 试验 证 明 ， 经 铜 试剂 分 离 后 ,稀土 、 铝 、 镁 及 钉 的 分 离 回 收 率 接 近 100% 。 因 
此 ， 可 以 直接 用 标准 溶液 绘制 校准 曲线 。 当 然 ， 也 可 称 取 相近 标准 试 样 或 称 取 不 含 稀 
土 的 钢 样 打 底 后 加 入 稀土 标准 溶液 ， 然 后 按 分 析 步 又 操作 。 

5) 由 于 钢 、 钙 、 错 、 敏 、 包 等 稀土 元 素 的 校准 曲线 基本 接近 ， 因 此 可 用 铀 或 饥 标 
准 溶 液 绘制 校准 曲线 。 一 般 混 合 稀 土 元 素 的 平均 相对 原子 质量 为 141. 32， 其 混合 氧化 
物 的 平均 相对 分 子 质量 为 169. 25。 氧 化 物 换算 成 金属 的 系数 为 0.835。 由 于 稀土 氧化 物 
的 产地 不 同 ， 因 此 其 相对 分 子 质量 也 不 同 。 有 时 即使 是 同一 地 的 产品 ， 其 批号 不 同 ， 
相对 分 子 质量 也 不 完全 相同 。 对 此 应 当 注 意 。 

6) 用 铜 试剂 分 离 时 ， 试 样 中 的 钳 、 詹 虽 不 被 铜 试剂 沉淀 ， 但 由 于 水 解 效应 ， 大 
部 分 钳 、 钛 由 于 水 解 而 共 沉 淀 分 离 。 滤 液 中 残余 的 钳 、 铁 量 ， 与 试 样 中 的 钳 、 铁 含 
量 及 铜 试剂 分 离 时 的 酸度 有 关 。 而 钳 、 钛 对 稀土 的 测定 是 有 干扰 的 ， 人 允许 含量 分 别 
为 小 于 Sug 及 小 于 18pg。 在 不 少 文献 中 介绍 ， 用 磷酸 二 和 毛 铵 可 掩蔽 至 少 50kg 残余 
氏 ， 用 乳酸 可 掩蔽 300kg 以 下 的 残余 钛 。 笔 者 试验 研究 发 现 ， 用 磷酸 二 氧 盐 掩 蔽 钳 
的 同时 ， 该 掩蔽 剂 对 稀土 〈 分 别 试验 了 钢 、 久 、 狼 、 包 及 混合 稀土 ) 有 协同 掩蔽 作 
用 ; 乳酸 对 钛 的 掩蔽 作用 很 小 ， 只 能 掩蔽 30kg 残余 钛 。 事 实 上 ， 用 磷酸 二 毛 饮 - 乳 
酸 掩蔽 法 测定 含 钳 、 铁 试 样 (尤其 是 含 钳 试 样 ) ， 其 测定 结果 比 用 氟 化 物 分 离 法 测 
得 的 结果 低 。 

在 日 常 分 析 中 ， 当 试 样 中 铁 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 0.3% 时 ， 经 铀 试剂 分 离 后 ， 残 
余 詹 已 经 很 少 ， 无 明显 干扰 。 当 同时 存在 钛 ， 钳 时 ， 用 铜 铁 试剂 分 离 代 蔡 铜 试剂 分 离 ， 
可 消除 钛 、 钳 干扰 ， 其 方法 为 : 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 50mL 两 用 瓶 中 ， 加 SmL 王 
水 ， 加 热 溶解 后 ， 加 2mL 高 毛 酸 ， 蒸 发 至 骨 白 烟 ， 滴 加 盐酸 驱 铬 (反复 操作 几 次 )， 
再 冒 烟 使 残留 铬 氧化 ， 冷 却 ， 加 约 20mL 水 ， 溶 解 盐 类 后 ， 加 5mL 盐酸 ， 以 冰 水 冷却 
至 10 ~15%C， 边 搅拌 边 滴 加 铜 铁 试剂 溶液 (6% ) 至 沉淀 呈 红 棕色 为 止 ， 立 即 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 振 摇 1 ~2min ， 至 沉淀 凝集 起 来 ， 放 置 片 刻 ， 干 滤 ， 分 取 20mL 滤液 ， 调 节 
酸度 至 pH =3 ， 以 下 按 分 析 步 又 显 色 ， 测 量 吸光 度 。 
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3. 所 化 物 沉淀 分 离 - 邻 联 甲 茶 胺 光度 法 测定 贸 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 分 解 ， 饥 先 以 氢化 物 形式 沉淀 后 ， 以 草酸 盐 形 式 再 沉淀， 
从 而 与 钢 中 其 他 元 素 分 离 。 

在 硫酸 介质 中 , 饥 (IJV ) 使 邻 联 甲 茶 胺 氧化 ， 形 成 黄色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 
测定 钢 中 的 乌 (质量 分 数 为 0.002% ~0.05% )。 

(2) 主要 试剂 

1) 硼酸 -盐酸 混合 溶液 : 移 取 300mL 50% 的 硼酸 饱和 溶液 (12% ) ， 与 500mL 盐 
酸 和 1200mL 水 混合 。 

2) 硝酸 铀 溶液 (1% ) : 称 取 10g 确 酸 铀 加 热 溶 解 在 200mL 盐酸 (1 +20) 中 , 溶 
液 用 中 速 滤纸 过 滤 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 。 

3) 邻 联 甲 茶 胺 溶液 (0.05% ) : 称 取 0.05g 邻 联 甲 茶 胺 ， 加 热 溶解 在 20mL 热 的 硫 
酸 (1+1) 中 , 冷却 ， 移 和 人 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 。 

4) 洗 液 : 在 50mL 水中， 加 10 滴 硫酸 和 5mL 邻 联 甲 茶 胺 溶液 (0.05% ) ， 用 水 稀 
释 至 100mL。 

(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0.1000~1.000g 试 样 ( 见 表 2-11) ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 
20mL 盐酸 及 10mL 硝酸 ， 盖 上 表面 四， 加 热 至 试 样 洲 解 ， 冷 却 ， 用 水 冲洗 表面 严 及 杯 
壁 ， 蒸 发 溶液 至 呈 湿 盐 状 ， 加 5 ~7mL 盐酸 ， 再 蒸发 至 洲 液 呈 湿 盐 状 ， 加 SmL 盐酸 ， 
加 热 溶 解 盐 类 ， 加 30mL 水 、5mL 硝酸 铀 溶液 (1% ) ， 加 少许 纸浆 ， 加 60 ~70mL 气 化 
钠 溶液 (3. 5% ) 。 将 该 溶液 在 不 断 搅拌 下 放置 40 ~45min。 

沉淀 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 氢化 钠 溶 液 (0.2% ) 洗涤 烧杯 及 沉淀 ， 弃 去 滤液 。 沉 演 
用 120mL (每 次 约 20mL) 热 的 硼酸 -盐酸 混合 溶液 溶解 ， 将 溶液 收集 在 原 烧 杯 中 ， 滤 
纸 用 热 水 洗涤 5 次 或 6 次 ,将 洗 液 与 滤液 合并 ， 弃 去 滤纸 。 将 溶液 蒸发 至 呈 湿 盐 状 ， 
加 30mL 水 ， 加 热 溶 解 盐 类 ， 加 入 30mL 草酸 饱和 溶液 (10% ) ， 用 氨水 中 和 至 pH =2， 
加 热 溶液 至 沸 ， 在 85 ~90% 放置 30 ~40min， 以 水 稀释 至 120mL， 冷却 ， 放 置 过 夜 。 用 
慢 速 滤纸 过 滤 ， 以 稀 草 酸 溶 液 (1% ) 洗涤 5 次 或 6 次 ， 弃 去 滤液 。 将 沉淀 和 滤纸 置 于 
瓷 寺 声 中 ， 低 温 干 燥 ， 约 500%C 灰 化 ， 在 800C 灼 烧 1h， 冷却 。 

在 圭 塌 中 加 入 10 滴 热 硫酸 ， 在 2min 内 用 玻璃 棒 仔 细 将 沉淀 的 碎 ， 加 3mL 邻 
联 甲 茶 胺 溶液 (0. 05% ) ， 再 搅拌 1min， 加 5mL 水 ， 溶液 用 预先 用 洗 液 洗涤 过 的 
脱脂 棉 过 滤 于 50mL 容量 瓶 中 ， 将 霸 塌 和 脱脂 棉 用 水 洗涤 3 次 或 4 次， 以 水 稀释 至 
刻度 。 

在 加 入 邻 联 甲苯 胺 溶液 Smin 后 ， 移 入 3cm 比 色 亚 中 , 在 波长 434nm 处 测量 吸光 
度 。 以 水 作 参 比 ， 同 时 做 试剂 空白 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 7 份 不 合 乌 且 与 试 样 组 成 相似 的 钢 样 ,分 别 置 于 
250mL 烧杯 中 ,分别 加 入 钙 标 准 溶液 (10pg/mL) 0mL、1mL、2mL、3mL、4mL、 
5mL、6mL， 以 下 按 分 析 步 又 操作 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 钢 中 锅 含 量 与 称 样 量 的 关系 见 表 2-11。 
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表 2-11 钟 含量 与 称 样 量 的 关系 


w(Ce)(%) 0. 002 ~ 0. 005 >0. 005 ~ 0.010 >0. 010 ~ 0. 020 >0. 020 ~ 0. 050 





称 样 量 /g 1. 000 0. 500 0. 2500 0. 1000 


2) 分 离 氟 化 物 沉 淀 时 ， 如 果 钢 中 铝 含 量 超过 3% (质量 分 数 ) ， 则 需 加 80 ~ 
100mL 气 化 钠 溶 液 (3.5% ) ; 如 果 钢 中 含 钛 、 忽 或 饮 ， 则 需 加 60 ~ 70mL 气 化 钠 溶 液 
(3.5% ) 。 

3) 显 色 液 在 5 ~ 10min 内 稳定 。 

十 八 、 包 的 测定 

包 作 为 合金 元 素 加 入 钢 中 ， 可 起 细 化 唱 粒 的 作用 ， 降 低 钢 的 过 热 敏感 性 及 回 火 脆 
性 ， 提 高 钢 的 强度 和 耐 蚀 性 ， 改 善 钢 的 焊接 性 能 。 

包 主 要 以 碳化 锯 (NbC) 及 金属 间 化 合 物 (Fe;Nb) 的 形式 存在 于 钢 中 。 

包 不 深 于 盐酸 、 硝 酸 及 硫酸 中 ， 但 易 深 于 硝酸 - 氧 氟 酸 中 。 硫 酸 冒 烟 有 助 于 包 完 全 
溶解 。 锯 在 熔融 的 碱 中 ， 可 生成 相应 的 锟 酸 盐 。 锯 在 水 中 极 易 水 解 成 包 酸 析出 ， 但 在 
酒石酸 、 柠 檬 酸 、 草 酸 、 过 氧化 氢 或 氢 氟 酸 存在 的 情况 下 ， 锟 能 形成 可 溶性 的 络 合 物 。 

测定 包 的 重量 法 有 盐酸 -高 毛 酸 水 解法 、 单 宁 酸 水 解法 等 。 烧 成 的 氧化 物 量 为 包 、 
钥 合 量 。 光 度 法 是 主要 的 测 包 方 法 ， 和 常用 的 有 二 甲 酚 杰 光度 法 、 硫 氰 酸 盐 光度 法 、 握 
磺 酚 S 光度 法 、 连 葵 三 酚 红 光度 法 、PAR 光度 法 、5- Br- PADAP 光度 法 等 。 

1. 氨 磺 酚 (或 硝 磺 酚 S) 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 分 解 后 ， 用 硫酸 (或 硫 磷酸 ) 冒 烟 以 破坏 矶 化物。 用 酒 

石 酸 络 合 包 ， 在 c(HC1) =1 ~3molML 的 盐酸 介质 中 ， 锟 与 毛 〈 或 硝 基 ) 磺 酚 S 生成 
1: 1 的 蓝 色 络 合 物 ， 在 波长 650nm (或 640nm) 处 测量 吸光 度 。 
显 色 反 应 是 在 强酸 性 介质 中 进行 的 。 乙 醇 或 丙酮 可 加 速 显 色 反应 。 铬 ( YM)、 钼 、 
忽 、 钒 (V ) 的 干扰 ， 可 用 酒石酸 络 合 和 还 原 为 低 价 及 氢 氟 酸 褪色 为 参 比 的 办 法 消除 。 
当 钼 含量 高 于 包 含 量 5 倍 时 ， 可 用 硫酸 羟 胺 或 抗坏血酸 还 原 掩 项 ， 消 除 干扰 。 用 EDTA 
络 合 可 掩蔽 外 ( ) 、 钛 (人 V) 及 大 部 分 其 他 阳离子 。 

钥 的 存在 对 锟 的 测定 有 影响 。 但 当 显 色 液 中 钥 含 量 小 于 或 等 于 包 含 量 时 可 忽略 。 

本 方法 适用 于 钢铁 及 高 温 合 金 中 包 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.05% ~5% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氛 化 铵 溶液 (30% ) : 储 于 塑料 滴 瓶 中 。 

2) 毛 (或 硝 基 ) 磺 酚 S 溶液 (0.05% ) : 配制 后 使 用 期 不 超过 3 个 月 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000 ~ 0.2000g 试 样 ， 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ， 加 10mL 王 
水 ， 加 热 溶 解 ， 加 2mL 磷酸 (1+1) 及 8mL 硫酸 (1 +1)， 加 热 至 冒 白 烟 ， 稍 冷 ， 加 
1 ~2mL 水 、20mL 酒石酸 溶液 (15% ) ， 加 热 至 盐 类 溶解 ， 冷 却 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 
匀 (必要 时 可 干 滤 ) 。 

移 取 2 ~ 5mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶 液 和 人 参 比 
溶液 。 
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显 色 溶液 : 加 入 5mL EDTA 溶液 (1% ) 、25mL 盐酸 (1 +1)、5mL 丙酮 (或 无 水 
乙醇 ) 、3mL 氧 〈 或 硝 基 ) 磺 酚 S 溶液 (0.05% ) ， 加 水 至 刻度 ， 摇 匀 。 

参 比 溶液 : 同 显 色 溶 液 操 作 ， 但 在 加 显 色 剂 之 前 需 加 3 滴 气 化 铵 溶液 (30% ) 。 

在 室温 下 放置 3min 或 在 50%C 以 上 的 水 浴 中 放置 Smin 冷却 ， 在 波长 650nm 或 
640nm 处 ， 用 2cm 或 3cm 比 色 王 ， 测 量 吸 光度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 纯 铁 ， 按 分 析 步 又 操作 ， 移 取 溶 液 5 份 ， 分 别 置 于 
50mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 锯 标准 溶液 (20pg/mL) 0mL、0.5mL、1.0mL、1.5mL、 
2. 0mL， 以 下 按 分 析 步 又 显 色 并 测量 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 当 试 样 中 不 含 钨 时 ， 可 不 加 磷酸 。 加 入 磷酸 后 ， 冒 烟 时 可 减少 进 溅 。 但 磷酸 对 
显 色 有 影响 ， 尤 其 是 高 钨 低 锟 试 样 ， 因 此 ， 应 控制 其 用 量 。 加 磷酸 (1 +1) 的 量 小 于 
3mL 时 无 明显 影响 。 

2) 当 包 含 量 小 于 0.05% (质量 分 数 ) 时 ， 称 取 0.2g 试 样 ， 移 取 10mL 试 液 ， 加 
SmL EDTA 溶液 (2% ) 。 

对 于 包 含 量 低 时 铁 的 影响 及 当 试 样 中 钼 含量 高 于 锯 含量 5 倍 时 ， 按 以 下 方法 之 一 
处 理 . 

@ 加 EDTA 溶液 后 ， 再 加 5mL 盐酸 (1 +1)、5mL 抗坏血酸 溶液 (1% ) ， 放 置 
10min 后 ， 加 20mL 盐酸 (1 +1)、5mL 丙酮 ， 以 下 按 分 析 步 又 操作 。 

@@ 加 EDTA 溶液 后 ， 再 加 2mL 盐酸 羟 胺 (或 硫酸 羟 胶 ) 溶液 (10% )， 在 60 ~ 
70% 水浴 上 加 热 至 溶液 无 色 ， 冷却 ， 加 25mL 盐酸 (1 +1) ， 以 下 按 分 析 步 又 操作 。 

3) 显 色 反应 速度 较 慢 ， 且 与 温度 有 关 ， 但 是 一 旦 反应 完全 ， 显 色 液 则 相当 稳定 。 
包 含 量 为 0 ~40kg/50mL 时 ， 符 合 比尔 定律 。 知 试 样 中 含有 乌 ， 在 校准 曲线 绘制 时 ， 应 
在 加 入 与 试 样 相同 量 的 乌 后 再 显 色 测量 。 

2. 二 甲 酚 权 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 盐酸 、 过 氧化 氧 分 解 ， 加 氧 氛 酸 使 包 转 化 成 包 氟 络 合 物 ， 
加 氧化 铝 (或 硫酸 皱 ) 除去 过 量 氟 离子， 用 抗坏血酸 还 原 铁 以 消除 其 影响 ， 在 
c(HCI) =0.2molLL 的 盐酸 介质 中 ， 加 二 甲 酚 楼 与 包 ( 氟 络 合 物 ) 形成 橙色 络 合 物 ， 以 
此 进行 妮 的 光度 法 测定 。 

包 在 盐酸 、 硫 酸 、 高 氯 酸 介 质 中 都 可 显 色 。 就 其 灵敏 度 而 言 ， 以 盐酸 中 为 最 高 ， 
以 硫酸 中 为 最 低 ， 且 在 盐酸 介质 中 较 少 受 酸度 影响 ， 通 常 选 择 在 0. 2molL 的 盐酸 介质 
中 显 色 。 

钻 、 馈 的 干扰 可 用 DCTA 掩蔽 。 钨 的 质量 分 数 小 于 2. 5% 时 无 干扰 ; 钨 含量 增高 
时 ， 可 适当 增加 氧 氟 酸 用 量 。 乌 的 质量 分 数 小 于 0. 1% 时 无 干扰 ， 大 于 0.1% 时 会 使 测 
定 结果 偏 高 。 铜 的 质量 分 数 大 于 2% 时 有 明显 和 干扰， 可 用 强 碱 分 离 将 其 除去 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 包 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 在 0.005% (质量 分 数 ) 以 上 。 
(2) 主要 试剂 
1) 氧 氟 酸 (1+50): 取 10mL 氧 氟 酸 (40% ) ， 加 500mL 水 ， 储 于 塑料 瓶 中 。 
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2) 二 甲 酚 橙 溶液 (0.3% ) : 夏天 可 保存 一 周 ， 冬 天 可 保存 两 周 。 使 用 时 ， 应 注意 
其 质量 ,不 同 批 号 测 得 的 灵敏 度 及 线性 不 一 致 。 

3) 氨 三 乙酸 溶液 (1% ) : 称 取 5g 氨 三 乙酸 ， 加 约 200mL 水 ,加 2 滴 对 硝 基 酚 指 
示 剂 (0.2% ) ， 加 热 ， 逐 粒 加 入 粒状 所 氧化 钠 ， 搅 拌 溶 解 ， 至 指示 剂 呈 黄色 , 氨 三 乙 
酸 全 部 溶解 ， 冷 却 ， 滴 加 盐酸 至 黄色 恰好 消退 ， 用 水 稀 至 500mL 储 于 塑料 瓶 中 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 包 质 量 分 数 为 0.005% ~0.15% 试 样 的 测定 : 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 150mL 
锥 形 瓶 中 ， 用 刻度 吸管 加 2. 5mL 盐酸 ， 然 后 分 次 加 2 ~ 3mL 过 氧化 氧 。 试 样 溶解 后 ， 
加 水 约 20mL、 氧 氟 酸 (1 +50) 2mL， 老 沸 约 Imin， 使 过 氧化 氧 分解， 冷却， 于 容量 
瓦 中 用 水 稀释 至 50mL (溶液 浑浊 时 ， 应 过 滤 于 容量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 并 稀释 至 50mL ) ; 
移 取 25mL 试 液 ， 置 于 另 一 只 50mL 容量 瓶 中 。 两 溶液 分 别 用 于 制备 显 色 溶液 及 参 比 
溶液 。 

显 色 溶液 : 加 6mL 抗坏血酸 溶液 (5% ) ， 用 吸管 边 摇 边 加 2mL 二 甲 酚 橙 浴 液 
(0.3% ) ， 加 12mL 氧化 铝 (AlCl,. 6H,0) 溶液 (3% ) [或 8mL 硫酸 外 溶液 (4% ) ] ， 
用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 加 6mL 抗坏血酸 溶液 (5% ) 、5mL 氨 三 乙酸 溶液 (1% ) ， 用 吸管 边 摇 
边 加 2mL 二 甲 酚 柳 溶 液 (0.3% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

在 10% 时 放置 1.5h (加 硫酸 皱 的 溶液 放置 10min) ， 而 在 30%C 时 放置 15min (加 硫 
酸 外 的 溶液 放置 2min) ， 然 后 在 波长 530nm 处 ， 用 3cem 比 色 亚 ， 测 量 吸光 度 。 

2) 锟 的 质量 分 数 大 于 0.1% 的 试 样 的 测定 : 称 取 0.2000g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 
瓶 中 ,加 3mL 盐酸 ， 分 数 次 加 2 ~3mL 过 氧化 氧 。 试 样 洲 解 后 ， 加 水 约 30mL、 盐 酸 
12mL、 氧 氟 酸 (1 +50) $mL， 者 沸 约 1Imin， 冷 却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 100mL (溶液 浑 
浊 时 可 干 滤 ) 。 

移 取 5mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 溶液 。 
显 色 溶 液 : 加 5mL 抗坏血酸 溶液 (5% ) ， 加 水 约 20mL， 用 吸管 边 摇 边 加 2mL 二 
甲 酚 栖 洲 液 (0.3% ) ， 然 后 加 8mL 氧化 铝 溶液 (3% ) [或 4mL 硫酸 皱 溶液 (4% ) ] ， 
用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 加 5mL 抗坏血酸 溶液 (5% ) ， 加 水 约 20mL、 氨 三 乙酸 溶液 (1% ) 
SmL， 用 吸管 边 摇 边 加 2mL 甲 酚 橙 溶液 (0.3% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

放置 时 间 同 1) ， 然 后 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 包 的 质量 分 数 为 0.005% ~ 0. 15% 的 试 样 的 校准 曲线 的 绘制 称 取 0. 1g 碳 素 钢 
7 份 ， 按 上 述 方法 溶解 ， 加 水 约 20mL， 分 别 加 包 标 准 洲 液 (20kg[mL) 0mL、0. 5mL、 
lmL、2mL、…、5mL (相当 于 0 ~0.1% 锯 ) ， 加 2mL 氢气 酸 (1 +50)， 者 沸 约 lmin， 
冷却 ， 稀 释 至 50mL， 按 分 析 步 又 1) 显 色 测 量 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

2) 包 质 量 分 数 大 于 0.1% 的 试 样 的 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0.2g 碳 素 钢 ， 按 上 述 方 
法 溶解 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 100mL， 移 取 SmL 溶液 7 份 ， 分 别 加 锯 标准 溶液 (20kgymL ) 
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0mL、0.5mL、1mL、2mL、…、5mL (相当 于 0 ~1.0% 锯 ) ， 按 分 析 步 又 2) 显 色 测量 ， 
并 绘制 校准 曲线 。 

也 可 称 取 不 同 包 含 量 的 标准 样品 ， 按 分 析 步 骤 操 作 ， 以 吸光 度 对 锟 的 质量 分 数 绘 
制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 由 于 作用 激烈 ， 可 分 数 次 加 入 过 氧化 氧 ， 并 于 水 浴 中 冷却 ， 作 用 缓慢 后 ， 需 要 
时 可 微 热 ， 使 试 样 全 洲 。 试 样 经 盐酸 、 过 氧化 氢 及 氧 氟 酸 处 理 ， 酸 不 溶性 锯 可 以 忽略 。 

2) 应 控制 氧 氛 酸 的 加 入 量 ， 可 在 塑料 滴 管 上 做 好 标记 ， 或 用 塑料 小 量 杯 加 入 。 加 
12mL 氧化 铝 溶 液 (3% ) 时 ， 人 允许 加 2 ~2. 5mL 氧 氟 酸 (1 +50); 加 8mL 硫酸 钙 溶 液 
(4% ) 时 ， 人 允许 加 2mL 氧 氟 酸 (1 +50) 。 

3) 分 析 低 锯 钢 时 ， 称 样 量 会 影响 测定 结果 。 称 样 量 为 0.2g 时 只 适用 于 包 含 量 
(质量 分 数 ) 小 于 0. 03 儿 的 试 样 ; 锟 含量 高 的 试 样 测定 结果 偏 低 ， 此 时 ， 应 加 8mL 抗 
坏 血 酸 溶液 (5% ) 。 

4) 用 所 化 铝 作 掩 项 剂 ， 显 色 速 度 比 硫酸 钻 作 掩蔽 剂 时 慢 ， 但 其 稳定 性 用 和 毛 化 铝 时 
比 用 硫酸 外 时 好 。 例 如 ，30%C 时， 加 硫酸 争 可 稳定 0.Sh ， 而 加 氧化 铝 可 稳定 1h。 

5) 氮 三 乙酸 络 合 妮 的 能 力 较 强 ， 能 抑制 包 的 显 色 ， 用 于 参 比 洲 液 的 制备 效果 
较 好 。 

6) 钼 对 二 甲 酚 杰 光度 法 测定 饮 有 干扰 。 在 测定 高 饮 试 样 ( 包 的 质量 分 数 大 于 
0.2% ) 时 ， 影 响 还 不 显著 ,但 测定 低 包 试 样 ( 锟 的 质量 分 数 小 于 0.15% ， 钼 的 质量 
分 数 大 于 0.5% ) 时 ， 影 响 比 较 显 著 。 可 按 下 述 方法 进行 分 离 : 在 低 包 分 析 步 又 中 ， 在 
加 入 2mL 氧 氟 酸 (1+50) 后 煮沸 约 lmin， 使 过 氧化 氨 分 解 ， 冷 却 后 ， 加 入 1. 0mL 
( 试 样 中 钼 的 质量 分 数 为 2%~4% ) 或 0.5mL ( 试 样 中 钼 的 质量 分 数 小 于 2% ) 安息 香 
上 膨 乙 醇 溶液 (2% ) 使 钼 沉淀 ， 放 置 约 10min， 过 滤 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 并 稀 
释 至 刻度 ， 以 下 按 分 析 步 骤 1) 操作 。 

由 于 安息 香 脖 可 使 妮 的 质量 分 数 大 于 0. 04% 的 试 样 吸 光度 稍 有 下 降 ， 所 以 绘制 校 
准 曲线 时 也 应 加 入 相同 量 的 安息 香 且 。 

7) 锟 铁 中 的 锯 也 可 用 本 方法 测定 : 称 取 0. 1000g 试 样 置 于 铂金 阵 中 ， 加 硝酸 数 训 
升 及 几 滴 氢 氟 酸 ， 加 热 溶解 ， 加 10mL 硫酸 (1 +1) ， 加 热 至 冒 烟 ， 冷 却 ， 加 少量 水 ， 
移入 锥 形 瓶 中 ， 用 水 洗 净 铂 亚 ， 洲 液体 积 约 $0mL， 者 沸 ， 此 时 锯 水解 ， 加 20mL 氧气 
酸 (1+50) ， 此 时 溶液 清澈 ,冷却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 100mL， 从 中 吸取 10mL， 加 
9mL 硫酸 (1 +9) ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 100mL。 取 稀 溶 液 SmL 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容 
量 瓶 中 ， 各 补 加 lmL 铁 溶液 (lmg/mL) ， 以 下 按 分 析 步 又 2) 操作 ,将 二 甲 酚 禁 溶 液 
(0.3% ) 改 为 加 4mL， 其 余 浓 度 均 不 改变 。 

十 九 、 硼 的 测定 

微量 硼 能 够 在 晶 界 上 阻止 铁 素 体 晶 核 的 形成 ， 从 而 延长 奥 氏 体 的 孕育 期 ， 提 高 钢 
的 滩 透 性 。 但 随 着 钢 中 碳 含 量 的 增加 ， 这 种 作用 逐渐 减弱 直至 完全 消失 。 硼 在 钢 中 的 
质量 分 数 通 常 为 0.0005% ~ 0.008% ， 有 的 高 达 0.03% ~0.15%， 甚至 达到 2% ~4%。 
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在 某 些 永 磁 合金 中 ， 如 化 - 铁 - 硼 、 化 - 铁 - 钻 - 硼 以 及 人 造 金 刚 石 触媒 合金 硼 钊 锰 铁 合金 
中 ， 硼 的 质量 分 数 大 于 0.1% 甚至 高 达 百 分 之 几 。 

硼 在 钢 中 多 以 固溶体 、 毛 化 硼 (BN) 、 和 氧化 硼 及 铁 碳 硼 化 合 物 【如 Fe,( CB)、Fe, 
(CB)。] 等 形式 存在 ， 在 高 硼 钢 中 ， 还 会 形成 Fe,B、TiB 等 金属 硼 化 物 。 通 常 认 为 ， 固 


洲 体 及 铁 矶 一 化 合 物 、 氧 化 物 等 能 溶解 于 稀 酸 | 一 般 是 指 <[ 二 尼 SO, ] =5molL 的 硫酸 


即 所 谓 的 “ 酸 溶 硼 ”。 而 氮 化 硼 等 非常 稳定 ,不 溶解 于 稀 酸 ， 称 为 “ 酸 不 溶 硼 ”。 
“全 硼 ” 是 指 固 溶 硼 和 化 合 硼 的 总 量 。 但 随 着 对 分 解 试 样 方法 的 不 断 研究 与 改进 ， 
过 去 认为 的 “ 酸 不 溶 硼 ”"， 也 可 被 混 酸 分 解 。 因 此 ， 在 某 种 意义 上 说 , 已 不 存在 
“ 酸 不 溶 硼 ”。 

硼 的 测定 方法 有 重量 法 (如 莹 馏分 离 -酒石酸 饥 重 量 法 ) 、 滴 定 法 (如 氢 氧 化 钠 分 
离 - 中 和 滴定 法 、 离 子 交换 分 离 - 中 和 滴定 法 等 ) 及 光度 法 等 。 作 为 光度 法 的 显 色 体系 ， 
主要 有 姜黄 素 直接 光度 法 、HPTA 光度 法 及 次 甲 基 蓝 -二 氧 乙 烷 荃 取 光 度 法 等 。 

1. 姜黄 素 直 接 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 分 解 ， 以 硫酸 (或 磷酸 ) 冒 烟 ， 然 后 分 取 部 分 试 液 加 脱 
水 剂 乙 酸 丁 酯 ， 使 其 转变 为 非 水 介质 ， 在 硫酸 - 冰 乙 酸 存 在 下 ， 硼 以 B (OH); 形式 与 
姜黄 素 反 应 生成 一 种 稳定 的 红色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 硼 。 

本 方法 的 选择 性 和 灵敏 度 很 高 ， 适 用 于 钢铁 、 高 温 合金 中 微量 硼 的 测定 ， 测 定 范 
围 为 0.0005% ~ 0. 05% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫酸 - 冰 乙 酸 混合 液 (1 +1) : 将 含 少量 硼 的 硫酸 倒 入 等 体积 的 冰 乙 酸 中 (在 
干燥 的 烧杯 中 进行 ) ， 冷 却 后 储存 于 干燥 的 玻璃 瓶 中 。 

2) 缓冲 溶液 : 称 取 180g 乙酸 铵 深 于 300mL 水 中 ， 然 后 与 100mL 乙醇 、135mL 冰 
乙酸 混合 ， 以 水 稀释 至 1000mL。 

3) 姜黄 素 溶液 (0. 125% ) : 称 取 0. 125 姜黄 素 溶 于 100mL 冰 乙 酸 中 ， 必 要 时 可 在 
水 浴 中 稍 加 热 ， 配 制 后 第 二 天 使 用 。 配 制 时 使 用 干燥 的 烧杯 ， 储 存 于 干燥 的 棕色 玻璃 
中 ， 可 保存 2 ~3 个 月 。 

4) 氟 化 钠 溶液 (4% ) : 在 塑料 瓶 中 配制 及 储存 ， 于 热 水 浴 中 加 热 溶解 。 

5) 硫酸 亚 铁 匀 溶液 (6% ) : 用 硫酸 (5 +95) 配制 ， 储 于 玻璃 瓶 中 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 硼 钢 、 合 金 钢 的 分 析 步 骤 : 称 取 0. 500g 试 样 〈 硼 的 质量 分 数 大 于 0.005% 时 ， 
称 取 0.250g) ， 置 于 100mL 石英 烧杯 中 ， 加 20mL 硫酸 (1 +3)， 加 热 溶解 后 ,保持 微 
沸 5~10min,， 冷却 ， 移 至 25mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 将 试 液 干 滤 ， 保 留 
滤纸 及 残渣 ， 用 作 酸 不 溶性 硼 的 测定 。 

@ 酸 溶性 硼 试 样 的 分 析 步 又 移 取 lmL 滤液 两 份 ， 一 份 置 于 50mL 两 用 瓶 中 ， 以 
备 显 色 ， 另 一 份 置 于 干燥 的 塑料 瓶 中 (体积 约 为 120mL， 带 盖 ) ， 以 备 制作 参 比 溶液 。 
显 色 溶液 : 用 吸管 加 2mL 乙酸 丁 酯 ， 揪 义 ， 自 滴定 管 中 加 入 4mL 硫酸 - 冰 乙 酸 混 
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合 液 ， 摇 义 ， 加 盖 ， 置 于 恒温 烘箱 中 (40% + 上 2% ) 保温 10min， 取 出 ， 用 刻度 吸管 加 
4mL 姜黄 素 溶液 (0. 125% ) ， 播 义 ， 加 盖 ， 再 置 于 烘箱 中 保温 70min， 取 出 ， 加 入 
20mL 缓冲 溶液 ， 揪 动 至 溶液 全 部 澄清 ， 室 温 放 置 10min。 

参 比 溶液 : 加 2 滴 氟 化 钠 溶液 (4% ) ， 室 温 放 置 10min， 加 2mL 乙酸 丁 酯 、4mL 
硫酸 - 冰 乙 酸 混合 液 ， 摇 匀 ， 以 下 保温 、 显 色 等 同 显 色 溶 液 操作 。 

用 2cm 比 色 亚 ， 在 波长 540nm 处 ,测量 吸光 度 ， 减 去 试剂 空白 的 吸光 度 ， 自 校准 
曲线 上 查 得 硼 含 量 。 

试剂 空白 : 与 试 样 同 时 操作 ， 加 20mL 硫酸 (1 +3) 至 25mL 容量 瓶 中 ,加 2mL 硫 
酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 从 中 吸取 lmL 溶液 两 份 ， 分 别 进行 显 色 溶液 
及 参 比 溶液 操作 ， 测 得 试剂 空白 的 吸光 度 。 

@ 酸 不 溶 硼 试 样 的 分 析 步 又 : 用 水 洗 净 滤纸 及 残渣 ， 弃 去 洗 液 ， 将 滤纸 及 残 河 置 
于 铂 卉 塌 内 ， 于 马 弗 炉 内 自 低 温 升 至 550%C 灰 化 ， 冷却， 加 入 1g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 熔 
融 数 分 钟 ， 冷 却 ， 加 2mL 硫酸 (1+2) 和 2mL 水 ， 加 热 淄 出 后 ， 移 人 25mL 容量 瓶 中 ， 
以 10mL 硫酸 (1 +1) 分 数 次 洗 南 吉 ， 将 洗 液 并 入 容量 瓶 中 ， 加 入 3mL 硫酸 亚 铁 铵 溶 
液 (6% ) ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

移 取 lmL 溶液 两 份 ， 按 酸 溶 性 硼 操 作 显 色 、 测 量 , 减 去 试剂 空白 (试剂 空白 同样 
用 滤纸 灰 化 ， 碳 酸 钠 熔融 ， 漫 出 后 分 液 显 色 ， 测 量 吸光 度 ) 。 

2) 高 温 合金 的 分 析 步 又 : 称 取 0.2500g ( 硼 质 量 分 数 为 0.005% ~ 0.015% ) 或 
0. 1000g ( 硼 质 量 分 数 为 0.01% ~ 0.03% ) 试 样 ， 置 于 150mL 石英 锥 形 瓶 中 ,加 5 ~ 
6mL 盐酸 ， 分 数 次 加 入 4~6mL 过 氧化 氧 (如 果 反 应 激烈 ， 则 应 在 水 浴 中 冷却 ) ， 使 试 
样 溶解 ， 必 要 时 可 补 加 盐酸 及 过 氧化 氧 ， 待 试 样 溶解 完毕 后 ， 加 5mL 磷酸 ， 加 热 蒸发 
至 微微 冒 磷酸 烟 ， 冷却 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +3)， 稍 加 热 使 盐 类 溶解 ， 加 2mL 硫酸 亚 
铁 铵 溶液 (6% ) ， 于 25mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 。 在 与 试 样 操 作 的 同时 ， 
按 同 样 操作 做 试剂 空白 。 

移 取 试 液 及 试剂 空白 各 lmL 两 份 ， 一 份 置 于 50mL 两 用 瓶 中 ， 作 为 显 色 液 ， 另 一 
份 置 于 塑料 瓶 中 ， 作 为 参 比 溶液 ， 按 分 析 步 又 中 中 酸 洲 性 硼 操 作 显 色 、 测 量 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 硼 钢 、 合 金 钢 试 样 校准 曲线 的 绘制 : 自 微量 滴定 管 中 依 次 加 硼 标 准 溶 液 
(10ugjmL) 0mL、0.5mL、1mL、1.5mL、2mL、2. 5mL、3mL 后 ， 加 SmL 磷酸 ， 置 于 
25mL 容量 瓶 中 ， 加 20mL 硫酸 (1 +3)， 以 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 然 后 各 移 取 lmL 溶 
液 置 于 干燥 的 50mL 两 用 瓶 中 作为 显 色 液 ， 男 取 不 加 硼 标 准 溶 液 的 溶液 ImL， 置 于 
120mL 干燥 的 塑料 瓶 中 ,加 2 滴 气 化 钠 溶 液 (4% ) ， 作 为 参 比 溶液 ， 以 下 按 分 析 步 又 
操作 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

2) 高 温 合金 试 样 校准 曲线 的 绘制 : 在 25mL 容量 瓶 中 ,加 入 硼 标 准 浴 液 后 ， 加 
5mL 磷酸 ，5mL 硫酸 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 以 下 按 试 样 操作 。 
使 用 工业 硫酸 时 ， 可 能 存 在 少量 氧化 性 物质 ， 因 此 各 只 25mL 容量 瓶 中 都 要 加 入 
2mL 硫酸 亚 铁 匀 深 液 (6% ) 。 
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(5) 附注 

1) 硫酸 中 硼 的 空白 值 很 高 ， 且 不 同 批号 的 试剂 空白 值 很 不 一 致 。 可 将 市 售 硫酸 按 
下 述 方 法 处 理 以 降低 空白 值 ， 在 100mL 的 铂 亚 中 ， 预 置 SmL 氧 氟 酸 及 10mL 水 ， 小 心 
倒 入 约 80mL 硫酸 ， 用 铂 丝 搅 拌 均匀 ， 蒸 发 至 骨 浓 烟 并 保持 15 ~30min， 冷却 ， 用 少量 
水 冲洗 铂 伍 内壁 ， 再 冒 烟 15 ~30min， 冷 却 ， 移 入 干燥 的 优质 磨 口 瓶 中 存放 ， 不 要 长 时 
间 暴 露 在 空气 中 ， 以 免 吸 水 过 多 而 影响 测定 (空白 值 一 般 可 降 至 吸光 度 0.15A 左右 ) 。 

工业 用 硫酸 的 空白 值 一 般 比 纯 硫 酸 的 低 。 因 此 ， 缺 少 铂 严 的 单位 ， 可 将 工业 用 硫 
酸 按 下 述 方法 处 理 后 使 用 : 在 400mL 的 石英 烧杯 中 ， 预 置 50mL 过 氧化 氨 ， 倒 人 工业 
用 硫酸 ， 搅 匀 蒸 发 至 冒 浓 烟 并 保持 13min， 冷 却 ， 移 人 干燥 的 玻璃 瓶 中 存放 。 若 有 沉 
淀 ， 可 取 上 层 澄清 液 使 用 ， 不 影响 显 色 。 经 过 氧化 处 理 后 的 工业 用 硫酸 (氧化 的 目的 
是 使 酸 清 晰 ) ， 可 能 含有 氧化 性 物质 ， 使 用 时 空白 值 仍 较 高 ， 所 以 显 色 时 需 加 入 少量 硫 
酸 亚 铁 匀 溶 液 还 原 ， 使 空白 值 正 常 (一 般 为 0. 15A 左右 ) 。 用 稀 硫 酸 溶 解 试 样 时 ， 试 液 
中 有 Fe 一 存在， 不 必 再 加 亚 铁 溶 液 。 

2) 在 试 液 保温 的 同时 ， 将 储存 姜黄 素 溶液 及 缓冲 溶液 的 瓶子 也 一 起 保温 ， 这 样 可 
使 显 色 时 加 入 的 试剂 和 试 液 温 度 相 近 ， 以 避免 因 温 度 波动 较 大 而 引起 显 色 条 件 不 一 致 。 
在 室温 较 低 的 情况 下 尤其 要 注意 这 一 点 。 

3) 高 温 合 金 中 含有 饮 、 乌 、 错 、 钰 等 对 扎 有 较 大 亲和力 的 合金 元 素 ， 因 而 几乎 不 
存在 氮 化 硼 ， 按 本 方法 可 测 得 总 硼 量 。 在 高 温 合金 溶 样 时 ， 知 盐酸 及 过 氧化 氨 不 易 溶 
解 ， 可 改 用 王 水 溶解 ， 但 必须 冒 烟 驱 尽 硝 酸 ， 否 则 会 破坏 显 色 剂 而 使 测定 结果 偏 低 。 
磷酸 冒 烟 时 较 难 观察 ,一 般 以 大 量 雾 状 烟 消 失 ， 开 始 微 冒 烟 保 持 数 分 钟 即 可 。 若 冒 烟 
太 久 ， 磷 酸 镍 等 盐 类 易 析 出 ， 不 易 洲 尽 而 使 溶液 浑浊， 可 在 25mL 容量 瓶 中 稀释 至 刻度 
后 干 滤 ， 沉 淀 不 吸附 硼 。 

4) 溶液 中 加 入 气 离 子 ， 与 硼 络 合 而 不 与 姜黄 素 反 应 ， 以 此 作为 光度 测定 时 的 参 比 
溶液 。 这 样 可 抵消 试 液 中 基体 元 素 本 身 色泽 的 影响 。 做 底 液 空白 的 容器 ， 不 能 使 用 玻 
璃 器 迄 ， 因 为 气 化 钠 会 侵蚀 玻璃 ,使 参 比 溶液 的 吸光 度 发 生 无 规律 变化 而 影响 测定 。 

5) 显 色 反 应 后 ， 加 入 缓冲 溶液 ， 使 溶液 的 酸度 下 降 至 pH =4 左右 ， 这 时 质子 化 姜 
黄 素 本 身 的 色泽 才 得 以 破坏 。 

6) 在 本 方法 条 件 下 , 试 样 中 含 镍 、 销 、 铬 ( 亚 ) 各 达 100mg, 含 铝 、 铜 、 钼 
(V)、 钓 (V)、 镭 (I) 各 达 25$mg， 含 钛 (人 V) 10mg， 含 钒 (V)、 锯 (V)、 锂 
(V) 钳 () 各 达 5mg， 以 及 含 稀土 达 1mg 时 ， 均 无 干扰 。 铁 〈 亚 ) 的 存在 也 不 影 
响 硼 的 显 色 。 气 离子 、 硝 酸根 离子 ,使 硼 不 显 色 或 显 色 不 完全 。 试 样 中 共存 的 铬 、 
钒 、 锰 ， 在 磷酸 冒 烟 时 ， 可 能 有 部 分 被 氧化 。 为 避免 其 干扰 ， 可 加 入 少量 硫酸 亚 铁 
铵 溶液 。 

7) 温度 对 显 色 速度 有 影响 ，30% 时 需要 120min 才能 显 色 完全 ，40% 时 需要 
70min， 而 50% 时 只 需 50min。 但 温度 过 高 时 ， 容 易 使 姜黄 素 分 解 。 

2. HPTA 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 硫酸 或 盐酸 、 过 氧化 氢 洲 解 后 ， 再 经 硫酸 或 磷酸 骨 烟 。 在 
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c[ 二 so, ]=28moL 硫酸 介质 中 ， 硼 与 新 大 试剂 [1- 既 基 -4-( 对 甲 某 胶 基 )- 意 本 ， 


简称 HPTA] 反应 生成 蓝 色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 硼 。 
由 于 硼 - HFPTA 络 合 物 的 最 大 吸收 率 在 590 ~ 600nm 波长 处 ， 而 HPTA 本 身 的 最 大 
吸收 波长 在 580 ~620nm 处 ， 因 此 测定 时 必须 用 显 色 剂 含 量 相 同 的 空白 溶液 作 参 比 。 显 


色 时 ， 硫酸 浓度 o[ HS0, j 应 控制 在 28 ~ 29mol/L 范围 内 ， 浓 度 小 于 24mol/L 时 硼 不 


显 色 ， 而 浓度 大 于 29molLL 时 吸光 度 又 略 下 降 。 在 本 方法 条 件 下 ，HPTA 试剂 的 加 入 量 
以 0.75mg/30mL 为 宜 ， 即 加 入 5mL HPTA 溶液 (0.015% ) 。 大 于 此 量 ， 吸 光度 虽 略 有 
增加 ， 但 试剂 空白 的 吸光 度 也 增加 ， ee 

分 析 高 温 合金 试 样 时 ， 镍 、 铬 等 基体 元 素 的 含量 较 高 ， 必 须 用 同 量 镍 、 铬 打 底 绘 
制 校准 曲线 ， 以 抵消 其 影响 。 铁 ( 卫 ) 的 存在 ， 对 显 色 无 影响 绘制 校准 曲线 时 ， 可 
不 用 钢 样 打 底 。 高 价 鳃 、 铬 、 钒 干扰 测定 ,使 测定 结果 偏 高 ， 可 加 入 硫酸 亚 铁 铵 还 原 ， 
以 消除 其 干扰 。 硝 酸 及 其 他 氧化 剂 ， 如 过 氧化 氨 、 过 硫酸 狠 均 能 破坏 试剂 ， 使 显 色 不 
能 进行 。 氟 会 抑制 硼 的 显 色 。 少 量 磷 酸 及 盐酸 无 干扰 ， 大 量 磷酸 会 使 显 色 略 有 抑制 ， 
可 在 绘制 校准 曲线 时 加 入 等 量 的 磷酸 以 抵消 其 影响 。 

本 方法 适用 于 碳 素 钢 、 合 金 钢 及 高 温 合金 中 硼 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.001% ~ 
0.05% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) HPTA 溶液 (0.015% ) : 称 取 0.015g HPTA 溶 于 10mL 硫酸 中 ， 勤 加 搅拌 ， 
全 部 溶解 后 ， 在 不 断 搅拌 下 ， 加 入 90mL 硫酸 (1 +1)。 如 果 深 液 发 热 ， en 
然后 移入 干燥 的 优质 玻璃 瓶 中 储存 。 此 溶液 可 保存 2 个 月 。 

2) 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) : 在 100mL 溶液 中 加 6 滴 硫 酸 (1 +1)。 

(3) 分 析 步 又 

1) 低 合 金 钢 试 样 (及 硫酸 能 溶 的 试 样 ) 的 分 析 步 又 : 称 取 0. 5000g 试 样 ， 置 于 石 
英 锥 形 瓶 中 ， 加 20mL 硫酸 (1 +3) ， 于 微 沸 状态 下 加 热 至 试 样 全 部 溶解 ， 冷 却 ， 于 
25mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 试 液 干 滤 ， 保留 滤纸 及 残 漆 ， 用 于 酸 不 溶性 



















































































































































































硼 的 测定 。 
@D 酸 溶性 硼 ， 移 取 5ml 滤液 ， 置 于 干燥 的 50mL 容量 瓶 中 ， 准 确 加 入 20mL 硫酸 ， 
摇 匀 ， 准 确 加 入 SmL HPTA 溶液 (0.015% ) ， 摇 色 ， 于 冷水 中 冷却 ， 放 置 lh 后 ， 用 














2cm 比 色 身 ， 在 波长 600nm 处 ， 以 试剂 空白 为 参 比 ， 测 量 吸 光度 。 同 时 制作 试剂 空白 。 

如 果 试 样 中 含有 铬 、 镍 ， 则 试 液 会 呈 绿 色 ， 需 另 取 SmL 试 液 ， 加 20mL 硫酸 、5mL 
硫酸 (1 +1) ， 冷 却 ， 以 水 为 参 比 测定 吸光 度 后 ， 从 试 样 的 吸光 度 中 将 其 减 去 。 

@) 酸 不 溶性 硼 : 将 上 述 滤 纸 及 残渣 用 水 洗 净 ， 于 马 弗 炉 内 自 低温 
升 至 550%C 灰 化 ， 冷却 ， 加 1g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 熔融 数 分 钟 ， 冷 却 ， 滴 入 2mL 硫酸 
(1+3)， 加 2 水 加热 浸出 熔 块 ， 移 和 人 25mL 容量 瓶 中 ， 以 15mL 硫酸 (1 +2) 分 
数 次 洗 漆 霸 吉 ， 将 洗 液 并 入 容量 瓶 中 ， 加 3mL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) ， 以 水 稀释 至 刻 
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度 ， 播 匀 。 

移 取 5mL 溶液 ， 置 于 干燥 的 50mL 容量 瓶 中 ， 按 酸 溶性 硼 的 操作 步骤 操作 。 试 剂 
空白 同样 用 滤纸 灰 化 ， 碳 酸 钠 熔融 ,浸出 后 分 液 显 色 。 

2) 高 合金 钢 、 高 温 合 金 试 样 的 分 析 步 骤 : 称 取 0. 1000 ~ 0. 5000g 试 样 ， 置 于 石英 锥 
形 瓶 中 , 加 3 ~ 10mL 盐酸 ， 分 数 次 加 入 3 ~ 10mL 过 氧化 氨 ， 使 试 样 溶解 后 ， 加 入 SmL 磷 
酸 ， 加 热 至 微 冒 烟 0.5 ~2min， 稍 冷 ， 加 少量 水 溶解 盐 类 ， 加 5mL 硫酸 (1+1)、3mL 硫 
酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) ， 移 和 人 25mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

移 取 5mL 试 液 两 份 : 一 份 按 分 析 步 又 中 中 酸 溶性 硼 方 法 显 色 ， 以 试剂 空白 为 参 比 
测量 吸光 度 ; 另 一 份 加 20mL 硫酸 、5mL 硫酸 (1 +1)，, 冷却 ， 以 水 为 参 比 测量 吸光 
度 ， 从 试 样 的 吸光 度 中 将 其 减 去 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 低 合 金 钢 试 样 校准 曲线 的 绘制 : 在 一 系列 25mL 容量 瓶 中 ， 用 10mL 微量 滴定 
管 分 别 加 入 硼 标 准 溶 液 (1l0ng/mL) 0mL、0.5mL、1.0mL、2. 0mL、.…、9.SmL、 
10mL， 各 加 15mL 硫酸 (1 +2) ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 ， 各 吸出 SmL 溶液 ,分别 置 于 
干燥 的 50mL 容量 瓶 中 ， 以 下 按 分 析 步 又 操作 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

2) 高 合金 钢 、 高 温 合 金 试 样 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 与 试 样 相同 的 不 含 硼 的 同类 型 
标 样 或 试 样 7 份 ， 按 分 析 步 又 溶解 ， 加 5mL 磷酸 冒 烟 后 ， 加 少量 水 溶解 盐 类 ， 加 5mL 
硫酸 (1+1) 及 3mL 硫酸 亚 铁饼 溶液 (6% ) ， 分 别 移 入 25mL 容量 瓶 中 ,依次 加 入 
标准 溶液 (10pg/mL) 0mL、lmL、3mL、5mL、6mL、7mL、9mL， 加 水 至 刻度 ， 抒 匀 ， 
各 取 SmL 溶液 ， 分 别 置 于 干燥 的 50mL 容量 瓶 中 ， 以 下 按 分 析 步 又 操作 ， 并 绘制 校准 
曲线 。 

(5) 附注 

1) 硫酸 中 空白 值 较 高 ， 而 本 方法 硫酸 用 量 大 ， 可 用 工业 用 硫酸 按 姜黄 素 光 度 法 中 
所 述 方法 处 理 后 使 用 。 应 注意 的 是 同一 批 试验 中 不 要 用 不 同 批号 的 硫酸 ， 以 免 空 白 值 
不 一 致 。 建 议 使 用 大 瓶装 硫酸 。 

2) 更 换 不 同 批号 的 HPTA 试剂 时 ， 要 重新 绘制 校准 曲线 。HPTA 试剂 溶 于 硫酸 中 
呈 绿 色 ， 酸 度 低 时 呈 黄 绿色 ， 酸 度 高 时 呈 深 绿色 。HPTA 试剂 的 配制 方法 对 硼 的 显 色 和 
空白 值 均 有 影响 。 试 验证 明 ， 按 本 方法 所 配制 的 HPTA 溶液 ， 显 色 效 果 较 好 。 

3) 高 温 合金 用 硫 磷酸 冒 烟 容 易 析 出 沉淀 ， 用 磷酸 冒 烟 不 生成 沉淀 。 高 合金 钢 、 高 
温 合金 中 由 于 含有 饮 、 钥 、 错 及 铁 等 对 氮 有 和 较 大 亲和力 的 合金 元 素 ， 因 此 几乎 不 存在 
毛 化 硼 ， 按 本 方法 测 得 的 为 总 硼 量 。 但 是 ， 低 合金 钢 即 使 用 硫 磷酸 冒 烟 达 2h， 所 测 得 
的 结果 仍 介 于 总 硼 与 酸 溶性 硼 之 间 。 

4) 硼 含 量 在 0.02 ~0.28kmg/mL 范围 内 符合 比尔 定律 ， 上 限 以 上 上 略 向 浓度 轴 弯 曲 ， 
可 增加 测试 点 ,使 校准 曲线 线形 较为 正确 。 有 时 因为 HPTA 试剂 的 批号 不 同 而 使 线形 
略 有 变异 ， 应 引起 注意 。 

5) 试 液 中 加 入 浓 硫 酸 时 会 发 热 ， 在 加 入 显 色 剂 后 于 冷水 中 冷却 ，0. 5h 内 尚 不 能 
达到 最 高 吸光 度 ， 需 放置 1h 后 测定 ， 色 泽 稳定 。 如 果 加 入 浓 硫 酸 冷 却 后 加 显 色 剂 ， 有 
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时 会 析出 结晶 沉淀 物 ， 使 显 色 液 浑浊 。 

3. 氢 氧 化 钠 分 离 - 酸 碱 滴 定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 后 ， 用 氧 氧 化 钠 使 硼 与 铁 、 钊 、 铬 、 詹 及 锰 等 元 素 
分 离 后 ， 试 液 先 用 酸 或 碱 中 和 ， 然 后 加 入 甘露 醇 或 甘油 ， 形 成 融 有 机 络 合 酸 ， 以 酚 酝 
为 指示 剂 ， 用 氢 氧 化 钠 标准 溶液 滴定 ， 从 而 求 得 硼 含 量 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 硼 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 大 于 0.2% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 酚 栈 指示 剂 : 1% 乙醇 溶液 。 

2) 氢 氧 化 钠 深 液 [c(Na0H) =0.1mol/L]: 称 取 4g 氧 氧 化 钠 溶 于 水 中 ， 加 10 ~ 
1$mL 氧 氧 化 钢 溶 液 (5% ) ， 摇 匀 ， 放 置 24h 使 溶液 港 清 ， 用 虹吸 管 取出 上 部 清 液 ， 保 
存 于 装 有 石灰 管 的 聚 乙烯 瓶 中 。 

标定 : 移 取 一 定量 的 硼 标 准 溶液 (1mg/mL) ， 置 于 烧杯 中 ， 加 5mL 硫酸 (1 +5)， 
用 水 稀释 至 130mL， 加 热 煮 漳 Smin， 赶 出 二 氧化 碳 ， 按 分 析 步 又 滴定 。 氢 氧化 钠 标准 
溶液 对 硼 的 滴定 度 的 计算 公式 为 






































1.0xV 
~ x1000 

式 中 /一 一 1mL 氧 氧 化 钠 标准 溶液 相当 的 硼 含量 (g/mL) ; 

太一 一 佣 标 准 溶液 的 分 取 量 (mL); 

太一 一 氢 氧 化 钠 标准 溶液 用 量 (mL ) ; 

1. 0 一 一 硼 标 准 溶液 的 质量 浓度 (mg/mL)。 

(3) 分 析 步 又 称 取 1.000g 试 样 ， 置 于 250mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 (随同 做 试剂 空 
白 )， 加 15mL 盐酸 (1 +1) ， 加 热 溶解 ， 加 3mL 硝酸 氧化 ， 用 水 稀释 至 约 50mL， 加 热 
至 50 ~60% ， 加 少量 亚硫酸钠 [还 原 可 能 存在 的 铬 ( VY)、 钒 (V )] ， 加 12g 氢 氧 化 
钠 ， 立 即 用 塑料 棒 搅 拌 至 激烈 反应 停止 ， 冷 却 至 室温 ， 于 100mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 义 ， 立 即 倒 回 原 人 烧杯 中 ， 待 沉 演 下降 后 ， 用 快速 滤纸 干 滤 。 移 取 70mL 滤液 置 
于 400mL 烧杯 中 ， 加 盐酸 (1 +1) 至 刚果 红 试 纸 呈 蓝 色 ， 并 稍 过 量 。 如 果 浴 液 呈 黄 
色 ， 则 说 明 有 和 铬 (VL) 存在 ， 可 滴 加 亚硫酸钠 溶液 (10% ) 还 原 。 加 固体 碳酸 钙 至 过 
量 ， 者 沸 数 分 钟 ， 使 体积 约 为 50mL， 过 滤 ， 用 少量 水 洗涤 3 次 或 4 次 (体积 为 70 ~ 
80mL) ， 加 入 2 滴 或 3 滴 对 硝 基 酚 指示 剂 (0. 2% ) ， 此 时 溶液 呈 黄 色 ， 用 0. 1molL 盐 
酸 中 和 至 无 色 并 过 量 4 滴 或 5 滴 ， 用 0.1mol/L 氧 氧化 钠 溶液 滴 至 黄色 (过 滤 时 ， 有 时 
因 微 量 碳酸 钙 透 滤 ， 终 点 变化 不 很 明显 ， 应 加 盐酸 过 量 使 其 溶解 ， 再 调节 ， 则 终点 明 
显 ) ， 加 20mL 甘油 、2 滴 或 3 滴 酚 酸 指 示 剂 (1% ) ， 用 0. lmolL 氧 氧化 钠 标准 溶液 滴 
定 至 红色 。 

(4) 结果 计算 ” 硼 质 量 分 数 的 计算 公式 为 
A/(V- VW) 

























































































w(B) = x 100% 
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10. 81 
es 000 i00% 
式 中 /一 一 氧 氧化 钠 标 准 溶液 对 硼 的 滴定 度 (g/mL); 
氨 氧 化 钠 标准 溶液 的 浓度 (mol/L)，; 
一 滴定 试 样 时 所 用 氧 氧 化 钠 标准 溶液 的 体积 (mL); 
机 一 一 空白 试验 时 所 用 氧 氧 化 钠 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
10. 81 一 一 硼 的 摩尔 质量 (g/mol); 
m 一 一 滴定 时 分 取 溶 液 相当 于 的 称 样 量 (g) 。 
(5) 附注 
1) 由 于 硼酸 是 一 种 弱酸 ， 不 能 直接 滴定 ， 但 是 它 可 与 甘油 、 甘 露 醇 、 和 葡萄 糖 等 多 
元 醇 反 应 生成 一 种 络 合 酸 ， 使 酸性 大 大 增加 ， 因 此 可 用 碱 滴定 。 
一 般 甘 露 醇 的 用 量 为 每 10mL 滴定 液 加 入 1. 1g， 甘 油 用 量 至 1:4， 可 以 得 到 明显 的 
终点 及 较 小 的 滴定 误差 。 
2) 洲 样 时 ， 不 宜 用 王 水 溶解 ， 避 免 有 黑色 碳化 物 不 溶 ， 使 硼 的 测定 结果 偏 低 。 盐 
酸 蒸 发 后 可 补 加 。 
3) 加 碳酸 钙 至 微 酸性 溶液 中 ， 者 沸 10min 驱除 二 氧化 碳 ， 并 使 硼 与 铁 、 铝 等 元 素 
分 离 。 
4) 使 用 转化 糖 比 甘油 或 甘露 醇 更 为 经 济 。 其 配制 方法 为 : 将 1kg 白糖 溶 于 650mL 
水 中 ， 加 10mL 盐酸 (1 +10)， 在 80 ~90% 加 热 2h, 冷却 。 使 用 前 ， 用 和 毛 氧 化 钠 溶 液 
中 和 ( 同 分 析 步 又 中 的 指示 剂 )， 加 入 量 为 每 10mL 滴定 液 加 入 1. 3mL。 
二 十 、 砷 的 测定 
砷 是 钢 中 的 五 种 有 害 元 素 之 一 ， 在 钢 中 极 易 产生 偏 析 。 砷 的 存在 ， 可 增加 钢 的 冷 
脆性 ， 增 加 钢 的 焊接 裂纹 的 敏感 性 。 因 此 ， 应 严格 控制 其 含量 ， 尤 其 是 优质 钢 及 高 温 
合金 。 然 而 ， 砷 具有 了 耐 蚀 、 抗 氧化 及 提高 钢 的 抗 拉 强 度 和 有 利于 浇注 等 作用 。 
砷 以 固溶体 及 化 合 物 的 形式 存在 于 钢 中 ， 且 易 溶解 于 酸 中 。 
测定 砷 的 方法 有 氧化 还 原 滴 定 法 及 光度 法 ， 其 中 ， 以 基于 形成 砷 钼 蓝 络 合 物 的 光 
度 法 应 用 最 为 普遍 。 通 常 采用 一 些 行 之 有 效 的 分 离 手段 ， 以 消除 干扰 元 素 的 影响 及 提 
高 测定 方法 的 检测 下 限 。 
1. 蒸馏 分 离 - 砷 钼 蓝光 度 法 
(1) 方法 提要 试 样 经 酸 分 解 ， 在 盐酸 溶液 中 有 硫酸 联 胺 及 省 化 钾 存 在 的 情况 下 ， 
可 使 砷 形成 三 握 化 砷 蒸馏 出 来 ， 将 砷 ( 焉 ) 氧化 为 砷 ( V )， 加 入 铀 酸 镁 形成 砷 钼 杂 
多 酸 ， 然 后 用 硫酸 联 胺 将 其 还 原 为 砷 钼 蓝 ， 以 此 进行 光度 法 测定 砷 。 
蒸馏 法 对 分 离 常量 及 微量 砷 均 有 很 好 的 效果 ， 且 对 各 种 不 同类 型 的 试 样 有 广泛 的 
适用 性 。 莹 馏 时 ， 需 加 入 还 原 剂 (如 硫酸 联 胺 ) ， 使 砷 还 原 为 三 价 ， 加 入 适量 的 省 化 
物 ， 有 利于 砷 的 还 原 。 硫 酸 的 存在 对 砷 的 蒸馏 无 妨碍 ， 而 硝酸 及 其 他 氧化 剂 都 不 允许 
存在 。 一 般 控 制 蒸馏 温度 至 110% ， 即 逐渐 加 热 升温 至 蒸馏 瓶 中 莱 出 气体 温度 达 110%C 

















































































































































































































118 | 材料 化 学 分 析 实 用 手册 





时 , 砷 ( 亚 ) 已 完全 蒸 出 。 

在 盐酸 介质 中 形成 砷 钼 杂 多 酸 的 适宜 酸度 为 ce(HCl1) =0.2 ~0.5mol/L， 用 硫酸 联 
胺 还 原 所 得 砷 钼 蓝 的 最 大 吸收 波长 在 840nm 处 ， 显 色 液 稳定 性 很 好 ， 放置 24h 后 吸光 
度 无 明显 变化 。 还 原 必须 在 加 热 条 件 下 进行 ， 加 热 时 间 对 钼 蓝 色 泽 强度 无 影响 。 

本 方法 适用 于 合金 钢 和 高 合金 钢 中 砷 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.002% ~0.05% 
(质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 - 硝酸 混合 酸 : 将 150mL 盐酸 、50mL 硝酸 及 200mL 水 混合 。 

2) 钥 酸 铵 溶液 (0.5% ) : 必要 时 可 过 滤 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 1.000g( 砷 质量 分 数 为 0.002% ~ 0.005% ) 或 0.500g ( 砷 质 
量 分 数 为 0.005% ~0.01%) 或 0.250g ( 砷 质量 分 数 为 0.01% ~ 0.02% ) 或 0.1000g 
( 砷 质量 分 数 为 0.02% ~0.05% ) 试 样 ， 置 于 蒸馏 砷 的 锥 形 瓶 ( 见 图 2-6) 中 ，( 并 随 
带 试剂 空白 一 份 )， 加 30mL 盐酸 -硝酸 混合 酸 、10mL 硫酸 及 10mL 磷酸 ， 加热 至 试 样 
完全 溶解 ， 蔡 发 至 冒 白 烟 ， 冷却 ， 加 0. 5g 省 化 钾 、 
0. 5g 硫酸 联 胺 、30mL 盐酸 (1 +1) ， 将 蒸馏 瓶 塞 好 
后 加 热 进行 蒸馏 ， 将 蒸 出 的 三 氧化 砷 吸收 在 盛 有 
20mL 水 及 5mL 省 水 的 100mL 试管 中 ， 将 试管 置 于 
盛 有 冷水 或 冰 水 的 烧杯 中 ， 使 吸收 液 的 温度 不 致 太 
高 。 当 蒜 饮 器 温度 计 显 示 的 温度 达到 110% 时 ， 砷 
的 蒸 饮 即 告 完毕 。 在 未 停止 加 热 前 ， 先 取 下 接收 燕 
馏 液 的 试管 ， 用 水 冲洗 燕 馏 器 的 馏 出 管 。 停 止 加 
热 ， 移 去 蒸馏 器 ， 将 试管 中 的 溶液 移入 200mL 烧杯 
中 ， 者 沸 ， 以 除去 多 余 的 省 ， 并 使 洲 液 体积 浓缩 至 
约 40mL， 冷 却 ， 移 人 50mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 
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图 2-6 砷 的 蒸馏 装置 





1 一 120% 温度 计 2、3 一 磨砂 口 

es 
刻度 。 4 一 300mL 锥 形 瓶 ，5 一 热 板 
移 取 10 ~ 20mL 试 液 及 试剂 空白 溶液 ， 分 别 置 6 一 100mL 试管 7 一 冷却 水 


于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 1 滴 甲 基 湾 指示 剂 (0. 1% ) ， 

滴 加 氨水 (1 +1) 至 恰 呈 黄色 ， 再 滴 加 盐酸 (1 +9) 至 恰 呈 红色 并 过 量 10mL， 加 约 
40mL 水 ， 准 确 加 入 lmL 溴 酸 钾 溶 液 (0.03% )， 在 50%C 热 水 中 放置 片刻 ， 待 甲 基 构 的 
色泽 消失 ,准确 加 入 5mL 钼 酸 馆 溶液 (0.5% ) ， 摇 勺 ， 再 加 2mL 硫酸 联 胺 溶液 
(0.1% ) ， 稀 释 至 刻度 ， 摇 名， 在 沸水 浴 中 加 热 10min， 冷却 ， 用 5cm 比 色 下， 以 试剂 
空白 溶液 为 参 比 ， 在 波长 720nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 6 只 50mL 容量 瓶 中 ,依次 加 入 砷 标准 溶液 (10pg/mL) 
0mL、lmL、2mL、3mL、4mL、5mL， 各 加 盐酸 (1 +19) 至 20mL， 加 1 滴 甲 基 橙 指示 
剂 ， 按 分 析 步 又 调节 酸度 、 显 色 及 测量 ( 以 不 加 砷 标准 溶液 的 溶液 为 参 比 ) ， 并 绘制 校 
准 曲 线 。 

(5) 附注 
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1) 在 吸收 液 中 加 入 省 水 ， 目 的 在 于 将 蒸 出 的 三 价 砷 氧化 为 五 价 ， 防 止 因 莱 出 溶液 
温度 过 高 而 导致 三 价 砷 损失 。 注 意 ， 在 未 取 下 盛 吸收 液 的 试管 前 不 能 停止 加 热 ， 以 防 
蒸 出 液 倒 吸 。 

2) 盛 吸收 液 的 试管 以 及 以 后 显 色 所 用 的 玻璃 器 血 ， 必 须 保 证 未 与 磷酸 (或 磷酸 
盐 ) 接触 过 ， 以 免 引 起 和 干扰。 最 好 保留 部 分 器 严 专 作 分 析 砷 用 。 

3) 经 过 藻 馏 分 离 后 , 友 、 硅 、 磋 的 干扰 完全 消除 。 锐 在 此 温度 下 也 会 有 少 部 分 随 
砷 一 起 蒸 出 ， 但 少量 锁 对 砷 显 色 无 影响 。 含 锁 高 的 试 样 ， 蒸 馏 温 度 应 控制 在 不 超 
过 107%C 。 

4) 在 对 蒸 出 的 浴 液 进行 浓缩 莹 发 时 ， 应 注意 加 热 温度 不 宜 太 高 ， 人 烧杯 要 用 表面 严 
盖 好 ， 避 免 与 还 原 性 气体 接触 ， 不 要 使 体积 蒸 缩 至 10mL 以 下 。 如 果 试 样 中 砷 含量 很 
低 ， 必 须 用 全 部 蒸发 溶液 显 色 ， 则 可 用 较 低 温度 使 溶液 体积 浓缩 至 近 10mL， 然 后 移 人 
容量 瓶 中 进行 显 色 。 

5) 显 色 过 程 中 所 用 试剂 均 需 按 本 方法 中 规定 的 浓度 配制 ， 并 按 规定 数量 加 入 ， 否 
则 会 影响 测定 的 再 现 性 。 

2. 砷 镜 钼 蓝光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 稀 酸 分 解 ， 在 酸性 介质 中 砷 ( V ) 与 铀 酸 锐 、 饥 盐 形 成 一 
种 多 元 的 砷 镜 钼 杂 多 酸 ， 用 抗坏血酸 还 原 为 砷 锐 钥 蓝 ， 以 此 进行 光度 法 测定 砷 。 
显然 在 这 种 测定 条 件 下 ， 磷 也 同样 生成 磷 锁 钼 蓝 ， 干 扰 砷 的 测定 。 但 是 可 以 利用 
硫 代 硫酸 钠 还 原 掩蔽 砷 ( V ) ， 破 坏 砷 镜 钼 蓝 ， 而 磷 不 被 掩蔽 ， 以 此 作 参 比 溶液 而 消除 
磷 的 干扰 ， 同 时 也 为 砷 、 磷 联 测 提供 条 件 。 

其 他 常见 元 素 不 干扰 测定 。 

本 方法 适用 于 钢铁 中 磷 含 量 及 生铁 中 砷 含量 的 测定 。 其 中 ， 磷 含量 的 测定 范围 为 
大 于 0.005% (质量 分 数 ) ， 砷 含量 的 测定 范围 为 0.01% ~0. 20% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 碱 性 钼 酸 贸 溶 (0.5% ) : 在 1000mL 洲 液 中 ， 加 40g 氧 氧化 钠 、$g 钼 酸 饼 ， 深 
解 后 储 于 塑料 瓶 中 。 

2) 硫 代 硫酸 钠 溶液 (10% ) : 含 0.5% 的 碳酸 钠 作 为 稳定 剂 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.2500g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 2SmL 硝酸 (1 +5)， 
加 热 溶解 ， 加 5mL 过 硫酸 铵 溶液 (10% ) ， 煮 沸 ， 若 有 二 氧化 镭 沉 洗 出 现 ， 可 滴 加 亚 
硝酸 钠 溶 液 (2% ) 还 原 ， 者 沸 lmin， 冷 却 ， 于 容量 瓶 中 稀释 至 100mL (生铁 试 样 可 






























































































































































干 滤 ) 。 
移 取 10mL 试 样 两 份 ， 分 别 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 溶液 。 
显 色 溶液 ， 加 2mL 碱 性 钼 酸 匀 深 液 (0. 5% ) 、10mL 抗坏血酸 溶液 (1% ) 、2 滴 酒 














石 酸 匀 钾 溶液 (1% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 
参 比 溶液 : 加 2 滴 硫 代 硫 酸 钠 溶液 (10% ) ， 放 置 Imin 后 ， 按 显 色 溶液 操作 。 
放置 Smin 后 ， 用 2cm 或 3cm 比 色 亚 ， 在 波长 690nm 人 处， 测量 吸光 度 。 
(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0.250g 已 知 砷 含量 低 的 钢 样 ， 按 分 析 步 又 溶解 ， 稀 释 
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至 100mL， 移 取 10mL 数 份 ， 第 一 份 作 参 比 溶液 ， 滴 加 2 滴 硫 代 硫酸 钠 溶液 (10% ) ， 

其 余 几 份 依次 加 入 砷 标准 溶液 (5pg/mL) 0.5mL、1mL、2mL、3mL、4mL、5mL (分 
别 相当 于 试 样 中 砷 的 质量 分 数 为 0.01% 、0.02% 、0.04% 、0.06% 、0.08%、 
0. 10% ) ， 以 下 按 分 析 步 又 显 色 、 测 量 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 当 分 析出 铁 试 样 中 砷 的 质量 分 数 超过 0.1% 时 ， 应 适当 少 称 取 试 样 ， 使 最 后 分 
取 液 10mL 中 的 砷 含量 小 于 30pg 为 宜 。 

2) 2 滴 硫 代 硫 酸 钠 溶 液 (10% ) 可 掩蔽 约 100ug 砷 ， 而 对 磷 无 任何 影响 。 但 试剂 
的 加 入 顺序 对 掩蔽 效果 将 具有 决定 性 的 影响 ， 只 有 依照 试 液 一 硫 代 硫酸 钠 一 钼 酸 贸 一 
抗坏血酸 一 酒石酸 锁 钾 的 次 序 加 各 种 试剂 ， 才 可 完全 掩蔽 砷 。 

3) 锁 盐 的 加 入 量 对 显 色 速度 略 有 影响 ， 当 锁 含 量 小 于 0.3mg 时 ， 显 色 速 度 缓慢 ， 
但 含量 大 于 lmg 则 不 适宜 ， 因 为 易 使 洲 液 浑浊 。 

4) 用 镜 钼 蓝光 度 法 测定 砷 比 用 馈 钼 蓝 法 具有 灵敏 度 较 高 及 受 酸 度 的 影响 小 的 优 
越 性 。 

5) 本 方法 分 析 钢 铁 试 样 时 ， 测 量 下 限 可 达 0. 005% (质量 分 数 ) ， 而 分 析 生 铁 试 
样 时 ， 只 能 达到 0. 01% 〈 质 量 分 数 ) 。 因 为 生铁 中 磷 含 量 较 高 ， 参 比 洲 液 的 色泽 太 深 ， 
所 以 对 称 样 量 应 有 所 控制 。 

6) 用 本 方法 还 可 进行 磷 的 测定 ， 即 多 取 一 份 试 液 ， 除 不 加 钼 酸 匀 溶液 外 ， 其 余 按 
分 析 步 又 中 的 参 比 溶液 操作 。 以 不 加 钼 酸 匀 的 溶液 为 参 比 ,测量 上 述 参 比 洲 液 的 吸光 
度 ， 即 可 从 磷 的 校准 曲线 中 求 出 试 样 的 磷 含 量 。 

二 十 一 、 镁 的 测定 

通常 ， 镁 多 由 冶炼 过 程 中 的 炉 汀 、 炉 衬 及 原材料 引入 钢 中 。 但 在 一 些 球墨 铸铁 中 ， 
则 有 意 加 入 一 定量 的 镁 ， 以 起 球 化 剂 的 作用 。 此 外 ， 微 量 镁 在 某 些 钢 中 还 起 着 十 分 微 
妙 的 作用 。 

镁 的 测定 方法 主要 有 用 于 高 含量 测定 的 磷酸 镁 镁 重量 法 ，EDTA 滴定 法 ， 以 及 用 于 
微量 镁 测定 的 光度 法 。 目 前 ， 钢 铁 分 析 中 应 用 较 多 的 有 偶 毛毛 腾 I 光度 法 、 铬 黑光 
度 法 、 铬 变 酸 2R， 二 甲 茶 胺 蓝 卫 光度 法 。 

在 此 介绍 侦 毛 握 腾 I 光度 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 酸 分 解 后 ， 用 三 乙醇 胺 、1,10- 二 氮 菲 及 ECTA-Pb 联合 掩 
项 消除 铁 、 镍 、 钻 及 稀土 等 离子 的 干扰 , 在 pH = 10 +0.3 的 介质 中 , 镁 ( 正 ) 与 偶 氮 
氯 腾 工 形成 1:1 的 紫红 色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 镁 。 

铁 的 干扰 可 用 三 乙醇 胺 掩藏， 但 随 着 铁 含量 的 增加 ， 灵 敏 度 有 所 下 降 。 铁 含量 超 

过 15mg 时 ， 褪 色 参 比 的 色泽 不 稳定 而 导致 显 色 液 的 吸光 度 不 稳定 。 因 此 ， 本 方法 应 控 
制 铁 含 量 在 12. Smg 以 下 。 

铝 、 钛 、 锡 、 钳 等 多 价 金属 离子 ， 均 可 用 三 乙醇 胺 掩 贡 ， 锰 、 镍 、 镍 、 钴 等 可 用 
1,10- 二 氮 菲 掩蔽 。 某 些 球墨 铸铁 中 铜 的 质量 分 数 可 高 达 1% 以 上 ， 单 用 1,10- 二 氮 菲 
不 能 掩蔽 完全 ， 而 加 入 少量 的 四 乙烯 五 胺 便 可 以 全 部 掩蔽 ， 其 允许 存在 量 高 达 200hg。 
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碱土 元 素 和 稀土 元 素 均 能 与 试剂 反应 ， 加 入 少量 的 EGTA-Pb 溶液 可 有 效 地 掩蔽 它 
们 。1mL EGTA- Pb 溶液 (0. 005mol/L) 能 将 S0ug 的 碱土 元 素 掩蔽 。ECTA- Pb 不 仪 能 
有 效 地 掩蔽 碱土 元 素 和 稀土 元 素 ,， 而 且 能 降低 试剂 空白 值 。 被 置换 出 来 的 少量 铅 
( 卫 )， 当 有 三 乙醇 胺 存在 时 ， 不 干扰 测定 。 

本 方法 适用 于 钢 及 球墨 铸铁 中 镁 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.02% ~0.10% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 混合 酸 : 60mL 高 氧 酸 、30mL 水 、10mL 硝酸 及 lmL 氢 氟 酸 混合 后 ， 储 于 塑料 
瓦 中 。 

2) 1,10- 二 氮 菲 溶液 (1% ) : 称 取 lg 1,10- 二 氮 菲 溶 于 30mL 乙醇 中 ， 加 lmL 四 
乙烯 五 胺 〈 如 果 试 样 中 铜 的 质量 分 数 小 于 0.4% ， 可 不 加 ) ， 用 水 稀释 至 100mL。 

3) 缓冲 溶液 : 称 取 25g 硼砂 及 $g 氧 氧 化 钠 ， 用 水 浴 解 后 ， 稀 释 至 1000mL。 

4) EGTA-Pb 溶液 (0. 005molL) : 称 取 1.9g EGTA ( 乙 二 醇 二 乙酸 二 胺 四 乙酸 ) ， 
加 200mL 水 ， 加 热 并 滴 加 氧 氧 化 钠 溶 液 (10% ) 至 中 性 ， 另 取 1.53g 氧化 铅 ， 加 约 
300mL 水 ， 加 热 溶解 ， 将 两 溶液 合并 ， 调 至 中 性 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.2500g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 30mL 混合 酸 ， 加 热 
溶解 并 蔡 发 至 冒 白 烟 ,冷却 ， 加 约 20mL 水 ， 加 热 溶 解 盐 类 ， 滴 加 过 氧化 氨 氧 化， 者 沸 
分 解 剩余 的 过 氧化 氨 ， 冷却 ， 于 100mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 刻度 ， 干 滤 。 另 取 不 含 镁 
的 铸铁 试 样 ， 按 同样 步骤 制作 试剂 空白 液 。 

分 别 移 取 5mL 试 液 〈 即 滤液 ) 及 试剂 空白 液 ， 各 置 于 25mL 容量 瓶 中 ,加 5mL 三 
乙醇 胺 (1 +1)、2mL 1,10- 二 毛 菲 溶液 (1% ) 、2mL EGTA-Pb 溶液 、5mL 绥 冲 溶液 ， 
准确 加 入 2. 5mL 偶 氮 氧 磷 工 溶液 (0. 025% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

放置 10min, 将 显 色 液 倒 人 3cm 比 色 亚 中 ， 在 余 液 中 加 3 滴 EDTA 溶液 (5% ) ， 播 
匀 褪 色 后 作 参 比 液 ， 在 波长 575nm 处 测量 吸光 度 ， 减 去 试剂 空白 的 吸光 度 后 ， 从 校准 
曲线 上 查 得 镁 含量 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 不 含 镁 的 标 样 (或 试 样 )， 按 分 析 步 又 处 理 ， 从 中 分 
取 5mL 试 液 5 份 ， 分 别 置 于 25$mL 容量 瓶 中 ， 加 入 位 标准 溶液 (10kg/mL) 0mL、 
0. 1mL、0.3mL、0.9mL、1.3mL， 加 5mL 三 乙醇 胺 (1 +1) ， 以 下 按 分 析 步 又 操作 。 以 
不 加 镁 标准 溶液 的 试 液 为 参 比 ， 以 吸光 度 对 镁 含量 绘制 校准 曲线 。 

也 可 用 相应 的 标准 试 样 按 分 析 步 又 操作 。 

(5) 附注 

1) 也 可 以 用 硝酸 、 硫 酸 混合 酸 溶解 试 样 ， 但 必须 保证 将 铁 氧 化 为 铁 〈 亚 ) ， 和 否则 
铁 不 能 被 三 乙醇 胺 掩蔽 。 

2) 在 25mL 体积 内 ， 偶 氮 毛 磷 I 溶液 (0.025% ) 的 适宜 用 量 为 2. 5mL， 多 于 4mL 
或 少 于 2mL， 络 合 物 的 吸光 度 均 有 所 下 降 。 

3) 铬 (三) 的 质量 分 数 小 于 0.3% 时 ， 其 干扰 可 以 不 考虑 。 当 铬 含量 增加 时 ， 将 
使 显 色 速 度 降低 。 因 此 ， 当 分 析 铬 的 质量 分 数 大 于 0.3% 的 球墨 铸铁 时 ， 显 色 后 应 放 
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置 10min。 

4) 本 方法 操作 简单 、 方 便 、 快 速 ， 吸 光度 可 稳定 30min 以 上 。 

二 十 二 、 和 氮 的 测定 

气体 对 钢 的 质量 影响 很 大 ， 在 大 多 数 情况 下 ， 气 体 的 存在 可 使 钢 发 脆 并 出 现 裂 缝 ， 
降低 耐 蚀 性 。 但 在 某 些 情况 下 ， 如 铬 锰 钢 、 镍 铬 钢 中 加 入 少量 所 ， 将 起 加 入 合金 元 素 
的 作用 。 某 些 钢 经 过 渗 所 处理， 可 增加 其 表面 硬度 和 耐 磨 性 ， 也 可 改善 其 耐 蚀 性 能 。 

钢 中 的 所 ， 主 要 以 氮 化 物 (如 FelN、CrN、MoN, 、VN 等 ) 的 形式 存在 ， 只 有 极 
少 一 部 分 成 为 固溶体 。 毛 在 钢 中 的 质量 分 数 最 低 可 至 0.001% ， 最 高 可 达 0.6% 。 

各 种 氮 化 物 的 溶解 特性 很 不 一 致 。 钢 中 的 一 般 氮 化 物 都 能 溶 于 酸 ， 酸 不 溶性 氮 化 
物 的 含量 很 低 ， 因 此 无 需 经 硫酸 冒 烟 处 理 。 如 果 试 样 中 含 钛 、 包 、 钳 、 钼 、 硼 、 钒 等 
元 素 ， 则 必须 用 高 毛 酸 或 硫酸 冒 烟 处 理 ， 或 采用 硫酸 -硫酸 钾 湿 法 熔融 处 理 ， 才 能 完全 
分 解 。 

钢 中 氮 的 测定 ， 一 般 采 用 蒸馏 法 使 氮 与 共存 元 素 分 离 ， 然 后 用 酸 碱 滴定 法 、 靛 酚 
蓝光 度 法 或 纳 氏 试剂 光度 法 进行 测定 。 

1. 蒸馏 - 酸 碱 滴定 法 

(1) 方法 提要 ”用 盐酸 、 过 氧化 氢 溶 解 试 样 ， 并 用 氢 氧 化 钠 使 试 液 成 为 碱 性 ， 以 
水 蒸气 蒸馏 ， 蒸 出 的 氨 用 硼酸 溶液 吸收 ， 用 氨基 克 酸 标准 溶液 滴定 ， 用 甲 基 红 - 次 甲 基 
蓝 作 指 示 剂 ， 根 据 氨 基 磺 酸 标准 溶液 的 消耗 量 求 得 试 样 中 氮 的 含量 。 

本 方法 适用 于 钢 中 氮 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 大 于 0.01% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 及 仪器 

1) 氧 氧 化 钠 溶液 (50% ) : 制 成 洲 液 后 ， 加 几 片 镑 片 ， 煮 沸 10min， 以 除去 NO; 
或 NO,， 取 出 锌 片 ， 冷 却 ， 过 滤 后 使 用 。 

2) 甲 基 红 -次 甲 基 蓝 混合 指示 剂 : 称 取 0. 125g 甲 基 红 及 0.083g 次 甲 基 蓝 ， 深 于 
100mL 乙醇 中 。 

3) 氨基 础 酸 标准 溶液 称 取 0. 6932g 氨基 磺 酸 (基准 试剂 ) 溶 于 水 中 ， 移 人 
1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 此 标准 溶液 ImL 相当 于 0. 00010g 氮 。 

4) 莹 馅 器 ， 如 图 2-7 所 示 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.5000 ~5. 000g 试 样 ， 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 30mL 盐酸 ， 
分 次 加 入 4 ~5mL 过 氧化 氨 ， 使 试 样 溶解 完全 ， 加 约 10mL 水 ,煮沸 30 ~ 40s 至 无 小 气 
泡 ， 分 解 过 氧化 氧 ， 冷 却 ， 用 水 吹 洗 瓶 壁 。 

从 漏斗 中 向 蒸馏 烧瓶 中 加 入 $5$mL 氧 氧化 钠 溶液 (50% ) 向 吸收 瓶 中 加 20mL 硼酸 
溶液 (0.1% ) ， 将 冷凝 管 的 顶端 插入 吸收 液 中 ， 然 后 从 漏斗 中 缓慢 加 入 试 液 ， 用 少量 
水 洗 净 锥 形 瓶 及 漏斗 ， 加 水 使 茸 馏 瓶 中 的 溶液 体积 约 为 230mL， 关 闭 活塞 1 和 2， 从 水 
蒸气 发 生 烧 瓶 送 入 蔡 汽 ， 进 行 蒸汽 蒸馏 ， 待 吸收 瓶 中 总 体积 达到 约 120mL 时 ， 将 吸收 
瓶 降 低 ， 使 液 面 离开 冷凝 管 端 ， 继 续 莹 人 馏 30s 洗 净 冷凝 管内 壁 ， 冷 凝 管 顶端 外 壁 用 水 
洗 后 ， 取 出 吸收 瓶 ， 打 开 活 塞 2， 使 废 液 排 走 。 

加 3 滴 甲 基 红 -次 甲 基 蓝 混合 指示 剂 于 接收 痊 中 ， 用 氨基 磺 酸 标准 溶液 滴定 ， 至 溶 
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图 2-7 水 蒸气 蒸馏 装置 
1 一 导线 2 一 加 水 口 、3 一 玻璃 套 管 4 一 电阻 丝 5 一 蒸汽 发 生 瓶 





6 一 水 蒙 气 出 口 7 一 冷却 水 出 入 口 、8 一 吸收 瓶 、9 一 (上 废 液 出 口 ) 活塞 1 
10 一 缓冲 瓶 ”11 一 冷凝 管 12 一 漏斗 ”13 一 活塞 2 14 一 落 馏 瓶 














液 由 亮 绿 色 变 为 红色 为 终点 。 
不 称 试 样 ， 按 上 述 操作 做 空白 试验 。 
(4) 结果 计算 ， 试 样 中 损 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(V-VOf 





w(N) = x100% 


式 中 /一 一 1mL 氮 基 磺 酸 标准 溶液 相当 于 扼 的 量 (g/mL); 
一 一 滴定 试 样 所 消耗 的 氨基 础 酸 标准 溶液 的 体积 ( mL); 














克 一 一 空白 试验 时 所 消耗 的 氨基 磺 酸 标准 溶液 的 体积 (mL)，; 
m 一 一 称 样 量 (g) 。 





(5) 附注 

1) 不 同 钢 种 应 采用 不 同 的 酸 溶解 : 铬 锰 钢 、 高 铬 钢 可 用 25mL 硫酸 (1 +4) 溶 
只 ,加 1 ~2mL 过 氧化 氧 氧化 ; 含 钼 、 铜 的 不 锈 钢 ， 可 用 5mL 盐酸 、lmL 氧 氟 酸 及 
20mL 高 氧 酸 (1 +1) 溶解 ;， 有 稳定 氧化 物 存在 的 试 样 ， 可 用 20mL 硫酸 (1+1) 游 
举 。 当 试 样 不 溶 时 ， 可 加 2g 硫酸 钾 、0. 5g 硫酸 铜 骨 硫酸 烟 〈 即 湿 法 熔融 ) 。 

2) 加 入 的 过 氧化 氧 除 溶解 试 样 外 ， 还 将 铁 ( 卫 ) 氧化 为 铁 〈( 亚 ) ， 因 为 铁 ( 工 ) 
存在 能 使 所 氧化 钠 中 的 NO; 还 原 为 NH 而 被 燕 出 。 在 测定 试剂 空白 时 ， 由 于 没有 铁 
( 工 ) ， 不 能 将 NO; 蔡 出 ， 因 而 与 测定 试 样 实际 条 件 不 一 致 。 

3) 所 用 蒸馏 水 应 为 中 性 及 不 含 氨 或 氮 化 合 物 。 测 定时 ， 必 须 在 不 含 所 化 物 的 场所 
进行 ， 最 好 不 要 与 一 般 化 学 分 析 在 同一 室内 操作 ， 避 免 氮 和 氮 化 物 沾 污 试 液 ， 造 成 测 
定 结果 偏差 。 

4) 加 氧 氧 化 钠 溶液 的 量 视 深 样 的 酸 而 定 ， 除 中 和 溶 样 的 酸 外 ， 再 过 量 8g 以 上 
即 可 。 

5) 将 试 液 加 入 荧 馏 瓶 时 要 缓慢 ， 和 否则 碱 与 试 液 作 用 剧烈 ， 会 将 试 液 从 漏斗 中 
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冲 出 。 

6) 对 于 新 的 藻 馏 装置 或 没有 连续 使 用 的 装置 ， 冷 凝 管 不 要 通 水 ， 先 通 水 蒸气 2 ~3h 
将 其 洗 净 。 

7) 也 可 以 用 盐酸 标准 溶液 代替 氨基 础 酸 标 准 溶液 进行 滴定 。 

2. 蒸馏 - 纳 氏 试剂 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 ， 用 氧 氧化 钠 使 氮 分 解 而 形成 贸 盐 ， 用 水 薰 气 蒸馏 
分 离 所 ， 用 纳 氏 试剂 显 色 ， 光 度 法 测定 。 

本 方法 适用 于 合金 钢 及 高 合金 钢 中 氮 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.002% ~ 0.010% 
(质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫酸 [| 二 HS0, =0.01molL]: 在 70mL 水 中 加 2 满 硫酸 (1 +4)。 


2) 纳 氏 试剂 : 称 取 25$g 碘化钾 ， 加 约 150mL 水 溶解 ， 加 9g 氯 化 汞 ， 搅 拌 使 棕 红 
色 沉 淀 洲 解 ， 然 后 加 饱和 和 氧化 未 溶液 (6.5% ) 至 有 棕色 沉淀 产生 ， 加 200mL 氧 氧化 
钠 溶 液 (30% ) ， 此 时 沉淀 又 溶解 ， 最 后 加 饱和 氯 化 来 溶液 至 有 少量 沉淀 产生 。 用 水 稀 
至 500mL， 储 于 棕色 瓶 中 ， 于 暗 处 保存 。 配 好 后 至 少 放 置 2 天 ， 取 上 层 清 液 使 用 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.500 ~ 2. 000g 试 样 ， 洲 解 、 蒸 馏 操 作 同 酸 碱 滴定 法 ， 但 吸 
收 瓶 不 是 用 于 盛 硼酸 而 是 用 于 右 10mL 硫酸 溶液 (0. 01mol/L) 的 100mL 容量 瓶 。 待 收 
集 蒸馏 液 达 80 ~ 90mL 时 ， 蔡 馏 结 束 ， 取 下 容量 瓶 ， 用 吸管 加 2mL 纳 氏 试剂 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 放 置 10 ~20min， 用 1cm 比 色 正 ， 在 430nm 波长 处 ， 用 与 分 析 试 样 相 同步 又 
制作 的 试剂 空白 作 参 比 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 移 取 氮 标 准 洲 液 (10pg/mL) 0mL、lmL、2mL、…、9mL， 
分 别 置 于 预先 威 有 10mL 硫酸 (0.01mol/L) 的 100mL 容量 瓶 中 ,加 80mL 水 ， 用 吸管 
加 2mL 纳 氏 试剂 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 放 置 10 ~20min， 按 分 析 步 又 测量 吸光 度 ， 
并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 所 用 水 以 及 注意 要 点 同 酸 碱 滴定 法 。 

2) 所 含量 高 时 ， 可 减少 称 样 量 。 

二 十 三 、 铁 的 测定 

铁 是 钢铁 及 铁合金 的 基体 元 素 ， 是 高 温 合金 中 的 合金 元 素 或 残余 元 素 。 铁 通常 以 
化 合 物 和 固溶体 的 形式 存在 于 钢铁 及 合金 中 。 

铁 易 溶 于 各 种 稀 酸 中 ,但 是 又 易 被 浓 硝酸 及 浓 硫 酸 钝 化 而 不 再 被 溶解 。 当 铁 溶解 
于 稀 硫 酸 或 盐酸 时 ， 或 在 盐酸 中 者 沸 ， 都 易 生 成 铁 ( [[ )， 当 有 和 氧化剂 ( 如 过 氧化 氧 、 
硝酸 等 ) 时 ， 形 成 铁 〈 亚 ) 。 在 盐酸 溶液 中 , 铁 (五 ) 呈 黄 色 , 铁 ( 卫 ) 为 无 色 。 

测定 铁 的 方法 主要 有 重 铬 酸 钾 滴定 法 、 硫 氰 酸 盐 光度 法 、1,10- 二 和 毛 菲 光度 法 、 磺 
基 水 杨 酸 光度 法 、EDTA- H,0, 光度 法 等 。 

1. 重 铬 酸 钙 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 盐酸 分 解 ， 在 盐酸 介质 中 ， 用 氯 化 亚 锡 将 大 部 分 铁 还 原 为 
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铁 ( 卫 )， 然 后 以 铭 酸 钠 作 指 示 剂 ， 用 三 氯 化 钛 将 铁 完全 还 原 至 铭 蓝 出 现 ， 再 用 重 铬 酸 
钾 氧 化 过 量 的 三 氧化 钛 ， 在 硫 磷 混合 酸 介 质 中 ， 以 二 苯胺 磺 酸 钠 为 指示 剂 ， 用 重 铬 酸 
钾 标 准 溶液 滴定 。 

本 方法 适用 于 纯 铁 粉 、 纯 铁 及 高 温 合金 、 精 密 合金 、 镍 锰 铁 触媒 合金 中 铁 含 量 的 
测定 ， 测 定 范围 为 5% ~ 100% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧化 亚 锡 溶液 (5% ) : 称 取 5g 氧化 亚 锡 溶 于 10mL 盐酸 中 ， 用 水 稀释 至 
100mL， 加 入 数 粒 金 属 锡 。 

2) 匆 酸 钠 溶 液 (5% ) : 含 $% 磷酸 。 

3) 三 氧化 钛 溶液 : 取 市 售 三 氧化 詹 溶液 (15% ) ， 用 盐酸 (5 +95) 稀释 20 倍 ， 
加 数 粒 纯 锌 粒 。 
4) 硫 磷 混 合 酸 : 将 150mL 硫酸 缓慢 倒 人 700mL 水 中 ,冷却 后 加 150mL 磷酸 。 

















5) 重 铬 酸 钾 标准 溶液 [e( KCr,0)) =0. 02000molLL 或 0.05000mol/L]: 用 基准 


试剂 以 直接 法 配制 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000 ~ 0.5000g 试 样 (随同 试 样 做 试剂 空白 )， 置 于 400mL 
烧杯 中 ， 加 30mL 盐酸 (1+1) ， 分 次 加 入 10 ~ 15mL 过 氧化 氨 ， 低 温 加 热 溶 解 ， 者 沸 
以 分 解 过 氧化 氧 ， 用 少量 水 吹 洗 杯 壁 ， 趁 热 滴 加 氧化 亚 锡 溶液 (15% ) 至 试 液 呈 浅黄 
色 ， 加 入 20 滴 忽 酸 钠 溶 液 (5% ) ， 滴 加 三 氧化 钛 溶液 至 出 现 稳定 的 蓝 色 ， 冷 却 (30%C 
左右 为 宜 ) 。 如 果 此 时 蓝 色 褪去 ， 再 加 三 氯 化 钛 至 蓝 色 ， 然 后 加 10mL 硫 磷 混合 酸 ， 在 
不 断 搅 拌 下 滴 加 重 铬 酸 钾 溶 液 (0. 02mol/L) 至 试 液 变 为 浅 蓝 色 ， 加 水 120 ~ 150mL 并 
搅拌 使 蓝 色 褪 尽 (车 蓝 色 较 深 ， 则 应 再 用 重 铬 酸 钾 溶 液 滴 至 无 色 ) ， 加 4 滴 或 5 滴 二 茶 
胺 磺 酸 钠 指 示 剂 ， 用 重 铬 酸 钾 标准 溶液 (根据 不 同 售 量 选用 不 同 浓度 的 标准 溶液 ) 滴 
定 至 蓝 紫 色 ， 以 0.5 ~ lmin 内 不 褪色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铁 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

55. 85 
w( Fe) 0 2 L009 x100% 
式 中 “ec 重 馈 酸 钙 标 准 溶液 的 浓度 (mol/L)，; 
一 一 滴定 试 液 所 消耗 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 (mL); 
及 一 一 空白 试验 所 消耗 重 铬 酸 钾 标准 溶液 的 体积 (mL); 
55. 85 一 一 铁 的 摩尔 质量 (g/mol); 














































































































称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 应 用 三 氧化 钛 进一步 还 原 铁 ， 既 可 避免 使 用 剧 毒 的 氧化 冬 ， 又 可 提高 将 铁 
( 亚 ) 还 原 为 铁 〈 开 ) 的 灵敏 度 。 对 于 某 些 含 铬 、 镍 、 销 等 呈 色 离子 的 试 液 ， 直 接 用 
毛 化 亚 锡 还 原 不 易 观 察 终 点 ， 而 用 三 氯 化 钛 效果 会 有 明显 改善 。 
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2) 纯 铁 试 样 可 直接 用 盐酸 溶解 。 高 硅 试 样 可 加 2 滴 氢气 酸 助 溶 ， 但 不 宜 过 多 ， 否 
则 会 影响 终点 。 


3) 还 原 完 成 后 应 尽快 滴定 ， 不 宜 久 置 。 

4) 对 于 高 温 合金 、 精 密 合金 等 铁 含量 不 高 而 成 分 较 复 杂 的 试 样 ， 可 先 用 氧 氧化 物 
沉淀 分 离 后 再 还 原 滴定 。 其 方法 是 : 按 分 析 步 又 洲 解 试 样 后 ， 加 150mL 高 氯 酸 ， 蒸 发 
至 冒 白 烟 ， 稍 冷 ， 加 约 150mL 热 盐 酸 (5 +95) 溶解 盐 类 ， 加 热 至 60 ~70% ， 在 不 断 
搅拌 下 滴 加 氨水 至 出 现 氧 氧化 物 浴 解 比较 缓慢 ， 再 一 次 迅速 地 加 15 ~20mL 氨水 ， 不断 
搅拌 ， 加 热 者 沸 Smin ， 趁 热 用 快速 滤纸 过 滤 ， 用 热 的 氨水 (5 + 95) 洗涤 烧杯 及 沉淀 ， 
再 用 热 水 洗 涤 1 次 或 2 次 。 用 35mL 热 盐酸 (1+3) 分 4 次 或 5 次 将 沉淀 溶 于 原 人 烧杯 
中 ， 用 热 水 洗涤 滤纸 8 ~ 10 次 〈 如 果 试 样 中 钨 、 铜 含量 高 ， 可 进行 二 次 分 离 ) ， 以 下 接 
分 析 步 又 进行 操作 。 

5) 钒 严重 干扰 测定 。 如 果 试 样 中 钒 的 质量 分 数 在 0.1% 以 上 ， 应 以 氧 氧 化 钠 深 液 
进行 分 离 。 将 盐酸 (1 +3) 深 解 氢 氧 化 铁 的 溶液 和 洗 液 用 水 稀释 至 200mL， 加 热 至 
60 ~70% ,不 断 搅 拌 ， 缓 慢 滴 加 和 氧 氧 化 钠 溶 液 (20% ) ， 待 生成 的 氧 氧化 铁 溶解 变 慢 
后 ， 再 一 次 加 5mL 氧 氧 化 钠 浴 液 (20% ) ， 者 沸 5min， 取 下 ， 趁 热 用 快速 滤纸 过 滤 ， 
用 氧 氧 化 钠 溶液 (1% ) 洗 净 烧 杯 ， 并 洗涤 滤纸 3 次 或 4 次, 再 用 热 水 洗 3 次 或 4 次 ， 
用 35mL 热 盐酸 (1 +3) 分 4 次 或 5 次 将 沉淀 溶 于 原 人 烧杯 中 ， 用 热 水 洗 深 滤纸 8 ~ 10 
次 ， 以 下 按 分 析 步 又 进行 操作 。 

2. 1,10- 二 气 菲 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 溶解 后 ， 用 高 氧 酸 冒 烟 氧化 铬 ， 用 氨水 沉淀 铁 ， 使 其 与 
铬 、 锦 等 元 素 分 离 。 在 微 酸性 溶液 中 ， 用 抗坏血酸 将 铁 还 原 为 铁 ( 开 ) 后 ,与 1,10- 
二 氮 菲 形成 栖 红 色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 铁 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 、 精 密 合 金 中 铁 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.05% ~ 2.0% 
(质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 抗坏血酸 溶液 (5% ) : 用 时 现 配 。 

2) 1,10- 二 氮 菲 溶液 (0.25% ) : 称 取 0.5g 1,10- 二 氮 菲 ， 浴 于 SmL 乙醇 中 ， 用 水 
稀释 至 200mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000 ~ 0. 2000 试 样 (随同 试 样 做 试剂 空白 )， 置 于 250mL 
烧杯 中 ,加 SmL 盐酸 、lmL 硝酸 ， 微 热 至 试 样 完全 溶解 ， 加 5mL 高 氧 酸 ， 加 热 冒 烟 ， 
稍 冷 ， 加 150mL 热 盐酸 (5 +95)， 溶解 可 溶性 盐 类 ， 加 热 至 60 ~70% ， 在 不 断 搅拌 下 
滴 加 所 水 至 刚 出 现 氧 氧 化 物 沉淀 ， 再 一 次 迅速 地 加 1SmL 氨水 ,保温 5min， 趁 热 用 快 
速 滤纸 过 滤 ， 用 热 氨 水 (5 +95) 洗涤 烧杯 及 沉淀 ， 再 用 热 水 洗 1 次 或 2 次 。 

用 20mL 热 盐酸 (1 +1), 分 3 ~5 次 将 氧 氧 化 铁 洲 于 原 烧 杯 中 ， 用 热 水 洗 涤 滤 纸 
8 ~10 次 , 冷却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

移 取 10 ~50mL 试 液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 3mL 柠檬 酸 镁 溶液 (30% ) ， 用 氮 
水 (1 +1) 和 盐酸 (1 +1) 调节 溶液 至 pH =3 ~5 (刚果 红 试纸 呈 红 色 ) ， 加 5mL 抗 坏 
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血 酸 溶液 (5% ) 、10mL 1 ,10- 二 氮 菲 溶液 (0.25% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 

放置 10min 后 ,用 2cm 比 色 了 亚 ， 在 波长 500nm 处 ， 以 试剂 空白 为 参 比 ,测量 吸 
光度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 移 取 铁 标准 溶液 (20kg/mL) 0mL、4mL、8mL、12mL、 
16mL， 分 别 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 3mL 柠檬 酸 铵 溶液 (30% ) ， 以 下 按 分 析 步 又 进 
行 操作 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

二 十 四 、 系 统 快速 分 析 方 法 

所 谓 “ 系 统 快速 分 析 方 法 ”， 就 是 用 一 种 试 样 处 理 方法 制 取 试 液 (俗称 母液 )， 然 
后 根据 不 同方 法 及 各 元 素 的 存在 量 ， 分 取 一 定 的 试 液 ， 分 别 测 定 各 组 分 的 分 析 方 法 。 
采用 系统 快速 分 析 方 法 ， 一 方面 可 使 操作 过 程 简化 ， 节 约 试剂 及 时 间 ， 另 一 方面 又 能 
确保 分 析 的 准确 度 ， 是 一 种 适合 我 国 中 小 型 企业 采用 的 “多 、 快 、 好 、 省 ”的 分 析 
方法 。 

笔者 参考 同行 的 先进 经 验 ， 并 结合 自己 多 年 的 工作 实践 ， 在 此 介绍 其 中 较为 成 熟 、 
系统 、 简 便 、 可 靠 的 分 析 方 法 。 值 得 注意 的 是 ， 由 于 方法 的 限制 或 元 素 本 身 性 质 ， 某 
些 元 素 不 能 采用 系统 快速 分 析 方 法 ， 只 能 单独 称 样 后 测定 。 此 外 ， 系 统 快速 分 析 方 法 
中 所 列 的 各 种 试剂 深度、 配制 及 储存 方法 ， 可 参照 以 上 各 元 素 的 分 析 方 法 。 

1. 碳 素 钢 系 统 快速 分 析 方 法 

(1) 试 液 的 制备 ” 称 取 0. 500g 试 样 ， 加 40mL 硫酸 (5 +95) 溶解 ， 加 4mL 硝酸 
(3+5) 氧化 ， 者 沸 ,， 冷却 ， 用 水 稀释 至 50mL。 

(2) 分 析 方 法 

1) 硅 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 1mL 硫酸 (5 +95)、32mL 水 、5mL 钼 酸 镁 溶液 
(5% ) ， 放 置 10min， 加 10mL 草酸 溶液 (5% ) 、5mL 硫酸 亚 铁 匀 溶 液 (6% ) ， 在 波长 
660nm 处 ， 以 lcm 比 色 亚 ， 测 量 吸 光度 。 

2) 锰 的 测定 : 移 取 5mL 试 液 ， 加 20mL 定 锰 混合 酸 、5mL 高 硫酸 匀 溶 液 (15% ) ， 
者 沸 1 ~2min， 冷却 ， 稀释 至 50mL， 将 溶液 倒 人 2cm 比 色 正中 ， 于 剩余 洲 液 中 加 1 滴 
或 2 滴 亚 硝酸 钠 溶液 (5% ) ， 以 褪去 镭 的 色泽 作为 参 比 ， 在 波长 530nm 处 测量 吸光 度 。 

3) 铬 的 测定 : 移 取 10mL 锰 的 显 色 溶 液 ， 加 4mL 磷酸 (1 +1)， 加 水 约 25mL、 尿 
素 溶液 (10% ) 5mL， 滴 加 亚 硝 酸 钠 溶液 (0.3% ) ， 使 红色 褪去 ， 加 2mL 二 茶 卡 巴 有 
溶液 (0. 5% ) ， 用 水 稀释 至 50mL， 在 波长 540nm 处 ， 以 1 ~3cm 比 色 严 测 量 吸 光度 。 

4) 钥 的 测定 : 移 取 SmL 试 液 ， 加 45mL 钼 混合 显 色 液 ， 在 波长 5S00nm 处 ， 以 1 -~ 
3cm 比 色 亚 测 量 吸光 度 。 

5) 锦 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 水 约 20mL、 柠 榜 酸 铵 溶液 (50% ) 5mL、 碘 溶 
液 (0. 1mol/L) 2. 5mL、 氨 性 丁 二 酮 膨 溶 液 (0.1% ) 10mL， 用 水 稀释 至 50mL， 在 波 
长 530nm 处 , 用 1~3cem 比 色 下 测量 吸光 度 。 

6) 钒 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 20mL 硫酸 (1 +1)， 滴 加 高 锰 酸 钾 深 液 
(0.3% ) 至 呈 微 红色 ， 加 SmL 尿素 溶液 (10% ) ， 滴 加 亚 硝酸 钠 溶液 (0.3% ) 使 红色 
和 褪去， 加 lmL 亚 砷 酸 钠 浴 液 (0.3% ) ， 再 加 1 滴 亚 硝酸 钠 溶液 (0.3% ) ， 加 1$mL 磷 
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酸 (1+1)， 用 水 稀释 至 50mL， 加 1.0mL 二 葵 胺 磺 酸 钠 深 液 (0.05% ) ， 将 溶液 倒 入 
2cm 或 3cm 比 色 亚 中 ， 于 剩余 溶液 中 加 1 滴 硫 酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) 作为 参 比 ， 在 波长 
530nm 处 测量 吸光 度 。 

7) 铜 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 2mL 柠檬 酸 镁 溶液 (50% ) ， 加 约 20mL 水 ， 加 
1 滴 中 性 红 指 示 剂 ， 用 氨水 (1+1) 调节 游 液 恰 呈 黄色 ， 并 过 量 4 滴 或 5 滴 ， 加 10mL 
双环 已 酮 草 酰 双 腔 洲 液 (0. 1% ) ， 用 水 稀释 至 50mL， 在 波长 600nm 处 ， 用 1 ~3cm 比 
色 严 测量 吸光 度 。 

2. 生铁 系统 快速 分 析 方法 

(1) 试 液 的 制备 ” 称 取 0.5000g 试 样 ， 加 85mL 硫 硝 混合 酸 (将 50mL 硫酸 、8mL 
硝酸 加 入 水 中 ， 并 稀释 至 1000mL) 及 4mL 过 硫酸 饼 溶 液 (30% ) ， 加 热 溶解 ， 再 加 
4mL 过 硫酸 铵 溶液 ， 者 沸 2 ~3min， 滴 加 亚 硝酸 钠 溶液 (0. 3% ) 还 原 析 出 的 二 氧化 锰 ， 
煮沸 0.5 ~ lmin， 冷 却 ， 稀 释 至 100mL。 

(2) 分 析 方 法 

1) 硅 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 lmL 硫 硝 混合 酸 、32mL 水 、5mL 钥 酸 铵 溶液 
(5% ) ， 放 置 10min， 加 10mL 草酸 溶液 (5% ) 、5mL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) ， 在 波长 
660nm 处 ， 用 0.S$cm 或 lcm 比 色 严 测 量 吸光 度 。 

2) 磷 的 测定 

@ 钒 黄 法 : 移 取 20mL 试 液 ， 加 3mL 钒 酸 铵 溶液 (0.25% ) 、6mL 钥 酸 铵 溶液 
(5% ) ， 另 取 20mL 试 液 ， 加 9mL 水 作 参 比 溶液 ， 在 波长 420nm 处 ， 用 1cm 或 2em 比 色 
了 生 测 量 吸光 度 。 

@ 钼 蓝 法 : 移 取 10mL 试 液 ， 加 1mL 硝酸 、lmL 亚硫酸钠 溶液 (10% ) ， 者 沸 30 ~ 
40s， 了 驱除 氧化 氮 ， 立 即 加 5mL 钼 酸 铵 溶液 (5% )， 播 匀 ， 倾 入 20mL 氟 化 钠 -氧化 亚 
锡 溶 液 ， 用 流水 冷却 ， 稀 释 至 50mL 或 100mL， 在 波长 660nm 处 ， 用 2cm 比 色 严 测 量 吸 
光度 。 

@ 镭 的 测定 : 移 取 10mL 试 液 ， 加 20mL 定 鳃 混合 酸 、5mL 过 硫酸 铵 溶液 (15% )， 
煮沸 1 ~2min, 冷却 ,稀释 至 50mL， 在 波长 530nm 处 ， 用 2cm 比 色 严 测 量 吸 光度 。 

@ 铬 的 测定 : 移 取 10mL 锰 的 显 色 深 液 ， 加 4nmL 磷酸 (1 +1)， 加 水 约 25mL、 尿 
素 溶 液 (10% ) 5mL， 滴 加 亚 硝 酸 钠 溶液 (0.3% ) 还 原 高 锰 酸 ， 加 2mL 二 茶 卡 巴 脐 溶 
液 (0.5% ) ， 用 水 稀释 至 50mL， 在 波长 540nm 处 ， 用 1~3cm 比 色 辆 测量 吸光 度 。 

@) 镍 的 测定 :; 移 取 5mL 试 液 ， 加 水 约 20mL， 柠 榜 酸 铵 溶液 (50% ) 5mL、 碘 溶液 
(0. 1mol/L) 2.5mL、 丁 二 酮 片 氮 性 溶液 (0.1% ) 10mL， 用 水 稀释 至 50mL， 在 波长 
530nm 处 ， 用 1~3cm 比 色 严 测 量 吸 光度 。 

@ 钥 的 测定 : 移 取 10mL 试 液 ， 加 40mL 钼 混合 显 色 液 ， 在 波长 500nm 处 ， 用 1 -~ 
3cnm 比 色 亚 测 量 吸光 度 。 

@ 铜 的 测定 : 移 取 5mL 试 液 ， 加 2mL 柠檬 酸 铵 溶液 (50% ) 、20mL 水 ， 加 1 滴 中 
性 红 指示 剂 ， 用 氨水 (1 +1) 调 至 溶液 呈 黄 色 ， 并 过 量 4 滴 或 5 滴 ， 加 10mL 双环 已 酮 
草 酰 双 腺 溶液 (0.1% ) ,稀释 至 50mL， 在 波长 600nm 处 ,用 1 ~3cm 比 色 亚 测 量 吸 
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光度 。 

@ 钒 的 测定 : 移 取 10mL 试 液 ,加 10mL 硫酸 (1 +1)、4 滴 或 5 滴 亚硫酸钠 溶液 
(10% ) ， 者 沸 ， 冷 却 ， 再 加 10mL 硫酸 (1 +1) ， 滴 加 高 锰 酸 钾 深 液 (0.3% ) 至 溶液 
呈 微 红色 ， 加 0.5$g 尿素， 放置 Imin， 滴 加 亚 硝 酸 钠 洲 液 (0.3% ) 至 红色 褪去 ， 加 
2mL 亚 砷 酸 钠 溶液 (0. 1mol/L) ， 再 加 1 滴 亚 硝酸 溶液 、8mL 磷酸 ,稀释 至 50mL， 加 
1. 0mL 二 茶 胺 磺 酸 钠 溶 液 (0. 05% ) ， 将 溶液 倒 入 2cm 或 3em 比 色 下 中， 于 剩余 溶液 中 
加 1 滴 硫 酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) 作为 参 比 溶液 ， 在 波长 530nm 处 测量 吸光 度 。 

3. 合金 钢 (不 含 铂 ) 系统 快速 分 析 方法 

(1) 试 液 的 制备 ” 称 取 0. 5000g 试 样 ， 加 5mL 王 水 ， 加 热 溶解 ， 加 5mL 高 氧 酸 ， 
蒸发 至 冒 白 烟 ， 冷 却 ， 稀 释 至 50mL。 

(2) 分 析 方 法 

1) 磷 的 测定 : 移 取 10mL 试 液 ， 加 1mL 硝酸 、2mL 亚硫酸钠 溶液 (10% ) ， 者 沸 
30 ~40s， 立即 加 5mL 钥 酸 铵 溶液 (5% ) ， 播 义 ， 倾 入 20mL 氢化 钠 - 毛 化 亚 锡 溶液 ， 
用 流水 冷却 ， 稀 释 至 50mL， 在 波长 660nm 处 ， 用 2cm 比 色 亚 测 量 吸 光度 。 

2) 锰 的 测定 : 移 取 5mL 试 液 ， 加 20mL 定 锰 混合 酸 、5mL 过 硫酸 匀 溶 液 (15% ) ， 
者 沸 lmin， 冷 却 ， 稀 释 至 50mL， 将 溶液 倒 人 2cm 比 色 严 中 ， 于 剩余 溶液 中 加 1 滴 或 2 
滴 亚 硝酸 钠 溶液 (1% ) 作为 参 比 溶液 ， 在 波长 530nm 处 测量 吸光 度 。 

3) 镍 的 测定 

@ 镍 质量 分 数 小 于 2% 试 样 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 水 约 20mL、 柠 檬 酸 徐 溶液 
(50% ) SmL、 碘 浴 液 (0. 1mol/L) 2. 5mL、 丁 二 酮 脖 溶 液 (0.1% ) 10mL， 用 水 稀释 
至 $0mL， 另 取 2mL 试 液 ， 加 水 约 20mL、 术 榜 酸 铵 溶液 5mL、 碘 溶液 2.5mL、 氨 水 
(1+1)10mL， 用 水 稀释 至 50mL 作为 参 比 溶液 ， 在 波长 530nm 处 ， 用 lem 比 色 严 测 
吸光 度 。 

@) 镍 质量 分 数 大 于 2% 的 试 样 的 测定 : 移 取 5mL 试 液 ， 置 于 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 
50mL， 移 取 此 溶液 10mL 两 份 ， 一 份 加 水 约 50mL 、 柠 檬 酸 铵 溶液 (50% ) 10mL、 碘 溶 
液 (0. 1mol/L) $mL、 丁 二 酮 且 溶 液 (0. 1% ) 20mL， 用 水 稀释 至 100mL， 另 一 份 加 水 
约 50mL、 柠 檬 酸 铵 溶液 10mL 、 碘 溶液 SmL、 氮 水 (1 +1) 20mL， 用 水 稀释 至 100mL 
作为 参 比 溶液 ， 在 波长 530nm 处 ， 用 lcm 比 色 上 严 测 量 吸光 度 。 

4) 钒 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 10mL 硫酸 (1 +1)、lmL 亚硫酸钠 溶液 
(10% ) 、0. 5g 尿素 ， 滴 加 高 锰 酸 钾 溶 液 (0.3% ) 至 溶液 呈 微 红色 ， 放 置 1min， 滴 加 
亚 硝酸 钠 溶 液 (0.3% ) 至 红色 褪去 ， 加 2mL 亚 砷 酸 钠 溶 液 (0. 1mol/L) ， 再 加 1 滴 或 
2 滴 亚 硝酸 钠 溶液 (0.3% ) ， 加 8mL 磷酸 ， 用 水 稀释 至 50mL， 加 lmL 二 茶 胺 磺 酸 钠 溶 
液 (0.05% ) ， 将 溶液 倒 人 人 1 ~ 3cm 比 色 焉 中， 于 剩余 溶液 中 加 1 滴 硫 酸 亚 铁 铵 溶液 
(6% ) 作为 参 比 溶液 ， 在 波长 530nm 处 测量 吸光 度 。 

5) 钥 的 测定 : 移 取 5mL 试 液 ， 加 45mL 钥 混 合 显 色 液 ， 在 波长 500nm 处 ， 用 lcm 
比 色 严 测 量 吸 光度 。 

6) 铜 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 2mL 柠檬 酸 铵 溶液 (50% ) ， 加 水 约 20mL、 中 
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性 红 指 示 剂 2 滴 ， 用 氨水 (1+1) 调 至 溶液 呈 黄 色 并 过 量 4 滴 或 5 滴 ， 加 10mL 双环 已 
酮 草 酰 双 逐 溶液 (0. 1% ) ， 用 水 稀释 至 50mL， 在 波长 600nm 处 , 用 1 ~3 比 色 严 测量 
吸光 度 。 








7) 铁 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 25mL 草酸 -硫酸 溶液 ， 加 水 约 15mL [高 铬 试 样 
需 滴 加 5 ~ 10 滴 亚硫酸钠 溶液 (1% ) 还 原 铬 ]， 加 5. 0mL 变色 酸 溶 液 (3% ) ， 用 水 稀 











释 至 50mL， 将 显 色 液 倒 入 2cm 或 3em 比 色 亚 中 ， 于 剩余 溶液 中 加 2 滴 或 3 滴 气 化 钠 溶 
液 (35% ) ， 使 钛 色泽 褪去 ， 以 此 作为 参 比 溶液 ， 在 波长 490nm 处 测量 吸光 度 。 

4. 含 钨 合金 钢 、 高 温 合金 系统 快速 分 析 方法 

(1) 试 液 的 制备 ” 称 取 0.5000g ( 忽 钢 ) 或 0.1000g (高 速 工 具 钢 ) 试 样 ， 加 
20mL 人 硫 碰 混 合 酸 溶解 ， 加 硝酸 氧化 ， 东 发 至 冒 白 烟 ， 冷却， 稀释 至 50mL。 

(2) 分 析 方 法 

1) 钨 的 测定 : 移 取 5mL 试 液 ， 加 40mL 氧化 亚 锡 溶 液 (0.5% ) 、4mL 硫 氰 酸 钠 深 
液 (20% ) 、lmL 三 氧化 钛 溶液 (1% ) ， 用 氧化 亚 锡 溶液 稀释 至 50mL， 男 取 5mL 试 
液 ， 用 氧化 亚 锡 浴 液 稀释 至 50mL 作为 参 比 溶液 ， 在 波长 420nm 或 450nm 处 ,用 1 -~ 
5cm 比 色 严 测 量 吸 光度 。 

2) 锰 的 测定 : 移 取 5mL 试 液 , 加 20mL 定 锰 混 合 酸 、5 ~ 10mL 过 硫酸 铵 溶液 
(15% ) ， 考 沸 2min， 稀释 至 50mL， 将 溶液 倒 入 2cm 比 色 亚 中 ， 于 剩余 溶液 中 加 !1 滴 或 
2 滴 亚 硝酸 钠 深 液 (1% ) 作为 参 比 溶液 ， 在 波长 530nm 处 测量 吸光 度 。 

3) 钒 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 20mL 硫酸 (1 +1)、0.5g 尿素 ， 滴 加 高 锰 酸 钾 
溶液 (0.3% ) 至 溶液 呈 微 红色 ， 放 置 Imin， 滴 加 亚 硝酸 钠 溶 液 (0.3%) 使 红色 褪 
去 ， 加 1mL 亚 砷 酸 钠 溶液 (0. 1mol/L) ， 再 加 1 滴 亚 硝 酸 钠 溶液 (0.3% ) ， 加 15mL 磷 
酸 (1 +1) ， 稀释 至 50mL， 加 1mL 二 葵 胺 磺 酸 钠 溶液 (0.05% ) ， 将 溶液 倒 人 2 ~5em 
比 色 严 中 ， 于 剩余 溶液 中 加 1 滴 硫 酸 亚 铁 镑 溶液 (6% ) 作为 参 比 溶液 ， 在 波长 530nm 
处 测量 吸光 度 。 

4) 钥 的 测定 : 移 取 5mL 试 液 ， 加 约 15mL 水 、10mL 硫 盐 混 合 酸 、10mL 硫 握 酸 钠 
溶液 (10% ) 、10mL 氧化 亚 锡 溶 液 (10% ) ， 用 水 稀释 至 50mL， 男 取 5mL 试 液 ， 加 约 
20mL 水 、10mL 硫 盐 混合 酸 、10mL 氧化 亚 锡 深 液 ， 用 水 稀释 至 50mL， 在 波长 500nm 
处 ， 用 1~3cm 比 色 亚 测 量 吸 光度 。 

5) 铜 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 2mL 柠檬 酸 铵 溶液 (50% ) ， 加 水 约 20mL、 中 
性 红 指 示 剂 2 滴 ， 用 氨水 (1 +1) 调 至 溶液 呈 黄色 ， 并 过 量 4 滴 或 5 滴 ,， 加 10mL 双环 
己 酮 草 酰 双 逐 溶液 (0. 1% ) ， 用 水 稀释 至 50mL， 在 波长 600nm 处 , 用 1 ~5cm 比 色 逻 
测量 吸光 度 。 

6) 镍 的 测定 : 移 取 2mL 试 液 ， 加 5mL 柠 榜 酸 铵 溶液 (50% ) ， 加 水 约 20mL、 碘 
溶液 (0. 1mol/L) 2. 5mL、 氨 性 丁 二 酮 肠 溶 液 (0.1% ) 10mL， 稀 释 至 50mL， 另 取 
2mL 试 液 ， 加 SmL 柠 榜 酸 铵 溶液 ， 加 水 约 20mL、 碘 溶液 2.5mL、 毛 水 (1 +1) 10mL， 
稀释 至 50mL， 在 波长 530nm 处 ， 用 1~3cm 比 色 严 测 量 吸光 度 。 

7) 销 的 测定 : 移 取 5mL 试 液 ， 加 30mL 亚 硝 基 R 盐 (0.3% ) 、10mL 乙酸 钠 溶 液 
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(50% ) ， 放 置 Smin， 加 SmL 硝酸 ， 放 置 5min， 稀释 至 100mL， 在 波长 530nm 处 ， 用 
0.5 ~3cm 比 色 亚 测 量 吸光 度 。 

8) 钛 的 测定 . 移 取 10mL 试 液 ， 加 10mL 抗坏血酸 溶液 (5% ) ， 放 置 Smin， 加 
15mL 盐酸 及 10mL 二 安 蔡 比 林 甲 烷 溶 液 (5% ) ， 用 水 稀释 至 100mL， 另 取 10mL 试 液 ， 
加 10mL 抗坏血酸 溶液 、15mL 盐酸 及 10mL 盐酸 (1 +9)， 用 水 稀释 至 100mL， 在 波长 
420nm 处 ， 用 1 ~3cm 比 色 下 测量 吸光 度 。 


第 三 节 ”钢铁 的 光谱 分 析 方 法 


一 、 碳 素 钢 和 中 低 合金 钢 、 不 锈 钢 火 花 源 原子 发 射 光谱 分 析 

1. 方法 提要 

将 制备 好 的 块 状 样品 作为 一 个 电极 ， 用 火花 源 发 生 器 使 样品 与 对 电极 之 间 激 发 发 
光 ， 并 将 该 光束 引入 分 光 室 ， 通 过 色散 元 件 将 光谱 色散 后 ， 对 选 定 的 分 析 线 和 内 标 线 
的 强度 进行 测量 ， 根 据 标准 物质 制作 的 校准 曲线 ， 计 算 分 析 样 品 中 待 测 元 素 的 含量 。 

本 方法 适用 于 碳 素 钢 和 低 合 金 钢 (包括 转炉 、 电 炉 、 感 应 炉 、 电 渣 炉 等 铸 态 或 银 
轧 样 品 ) 及 不 锈 钢 中 各 元 素 的 分 析 。 元 素 测定 范围 见 表 2-12。 


表 2-12 元 素 测定 范围 










































































测定 范围 (质量 分 数 , % ) 
元 > 

碳 素 钢 和 低 合金 钢 不 锈 钢 
C 0. 005 ~1.20 0.010 ~0.30 
Si 0. 005 ~3.50 0.1 ~2.0 
Mn 0. 003 ~2.00 0.1~11.0 
卫 0. 003 ~ 0. 15 0. 004 ~ 0. 050 
S 0. 002 ~ 0. 070 0. 005 ~0.050 
CT 0. 001 ~2.50 7.0 ~28.0 
Ni 0. 001 ~5.00 0. 10 ~24.0 
Cu 0. 005 ~1.0 0. 04 ~6.0 
Mo 0. 005 ~1.20 0. 06 ~3. 50 
V 0. 005 ~0.70 0. 04 ~0. 50 
Rm 0. 001 ~0.90 0. 030 ~1. 10 
Ww 0. 005 ~2.00 0. 050 ~ 0. 80 
Al 0. 001 ~1.50 0. 02 ~2.0 
Nb 0. 005 ~ 0. 50 0. 03 ~2. 50 
Co 0. 005 ~0. 40 0.01 ~0.50 
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( 续 ) 
- 测定 范围 (质量 分 数 ,% ) 
0 碳 素 钢 和 低 合金 钢 不 锈 钢 
B 0. 0005 ~0.010 0. 0015 ~0.02 
Zr 0.002 ~0.16 一 
As 0. 002 ~ 0. 30 0. 002 ~ 0. 03 
Pb 一 0. 005 ~ 0. 020 
Sn 0. 002 ~ 0. 30 0. 005 ~ 0. 055 
2. 仪器 


火花 源 原子 发 射 光谱 仪 ， 主 要 由 以 下 单元 组 成 .: 

(1) 激发 光源 ”激发 光源 应 是 一 个 电容 放电 稳定 的 光源 。 

(2) 火花 室 ” 火花 室 应 使 用 氢气 保护 。 火 花 室 直 接 装 在 分 光 计 上 ， 有 一 个 氢气 冲 
洗 火 花架 ， 并 放置 平面 样品 和 棒状 对 电极 。 火 花 室 的 氯气 路 应 能 置换 分 析 间 除 和 聚 光 
镜 之 间 光 路 中 的 空气 ， 并 为 分 析 间 隙 提供 氮气 气氛 。 

(3) 氧气 系统 ”氧气 系统 主要 包括 氧气 容器 、 两 级 压力 调节 右 、 气 体 流量 计 和 能 
够 按照 分 析 条 件 自动 改变 氢气 流量 的 时 序 控制 部 分 。 氢气 的 纯度 及 流量 对 分 析 测 量 值 
有 很 大 的 影响 ， 必 须 保证 氢气 的 纯度 大 于 或 等 于 99.99% ， 否 则 必须 使 用 氮气 净化 装 
置 ， 并 且 和 氢气 的 压力 和 流量 必须 保持 恒定 。 

(4) 对 电极 ”不 同型 号 的 设备 使 用 不 同 的 对 电极 。 一 般 使 用 直径 为 4 ~7mm， 顶 端 
加 工 成 40° ~ 120° 的 圆锥 钨 棒 (或 银 棒 )， 其 纯度 应 大 于 99% ， 也 可 使 用 直径 为 1mm 的 
平头 钨 电极 。 每 个 实验 室 应 根据 具体 情况 确定 更 换 对 电极 的 时 间 。 

(5) 分 光 计 一 般 分 光 计 的 一 级 光谱 线 色散 的 倒数 应 小 于 0.6nm/mm， 焦 距 为 
0.5 ~1.0m， 波 长 范围 为 165.0 ~511. 0nm。 分 光 计 的 真空 度 应 在 3Pa 以 下 ， 或 充 高 纯 
氮气 、 惰 性 气体 保护 (纯度 大 于 或 等 于 99. 999% ) 。 

(6) 测 光 系统 ” 测 光 系统 应 包括 接收 信号 的 光电 转换 检测 器 、 积 分 器 、 直 接 或 间 
接 记 录 积 分 器 上 电压 的 测量 单元 和 为 所 需要 的 时 序 而 提供 的 必要 的 开关 电路 装置 。 

3. 取样 和 样品 制备 

(1) 取样 ”按照 GB/T 20066 一 2006 的 要 求 进行 取样 ， 所 取样 品 表 面 应 能 保证 不 
私 激 发 两 点 ， 样 品 厚度 应 大 于 或 等 于 3mm。 

分 析 样 品 应 保证 均匀 、 无 缩 孔 和 裂纹 ， 制 取 铸 态 样品 时 应 将 钢 液 注入 规定 的 模具 
中 ， 用 铝 脱氧 时 ， 脱 氧 剂 含 量 不 应 超过 0.35% (质量 分 数 ) ， 钢 材 取样 时 应 选取 具有 
代表 性 的 部 位 。 

(2) 样品 的 制备 ”从 模具 中 取出 的 样品 ， 一 般 在 其 高 度 方向 的 下 端 1/3 处 截取 ; 
未 经 切割 的 样品 ， 其 表面 必须 去 掉 1mm 的 厚度 。 切 割 设 备 采用 装 有 树脂 切割 片 的 切 
割 机 。 
通常 要 求 分 析 样 品 的 直径 大 于 16mm， 厚 度 大 于 2mm， 并 保证 样品 表面 平整 、 洁 
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净 。 研 磨 设备 可 采用 砂轮 机 、 砂 纸 磨 盘 或 砂 带 研磨 机 ， 也 可 采用 铣床 等 加 工 。 
标准 样品 和 分 析 样 品 应 在 同一 条 件 下 研磨 ， 不 得 过 热 。 

注意 : 选择 不 同 的 研磨 材料 可 能 给 相关 的 痕 量 元 素 检测 带 来 影响 。 

(3) 标准 物质 、 标 准 化 样品 和 控制 样品 

1) 标准 物质 (标准 样品 ) : 标准 物质 (标准 样品 ) 是 日 常 分 析 时 绘制 校准 曲线 所 
需 的 有 证 参 比 物质 。 所 选用 标准 物质 中 各 分 析 元 素 含 量 必须 有 适当 的 梯度 。 所 选 标 准 
物质 与 被 测 样品 的 组 成 应 尽 可 能 接近 。 

2) 标准 化 样品 (再 校准 样品 ) : 仪器 状态 的 变化 会 导致 测定 结果 的 偏离 。 为 直接 
利用 原始 校准 曲线 ， 求 出 准确 结果 ， 用 两 个 样品 对 仪器 进行 标准 化 ， 这 种 样品 称 为 标 
准 化 样品 (再 校准 样品 ) 。 该 样品 必须 是 非常 均匀 的 ， 且 被 校准 元 素 的 含量 分 别 取 每 个 
元 素 校 准 曲 线 的 上 限 和 下 限 附 近 的 含量 。 它 可 以 从 标准 样品 中 选 出 ， 也 可 以 专门 冶炼 。 
3) 控制 样品 : 控制 样品 应 与 分 析 样 品 组 成 相近 ， 应 与 分 析 样 品 有 相同 的 冶炼 过 
旦 ， 并 与 分 析 样 品 在 相同 条 件 下 制 样 。 控 制 样品 可 以 是 市 售 的 标准 物质 ， 也 可 以 是 自 
制 的 样品 ， 用 可 靠 的 分 析 方 法 确定 其 化 学 成 分 的 含量 。 它 用 于 检查 测量 结果 是 否 可 靠 ， 
测量 过 程 是 否 在 受 控 状态 。 

4. 仪器 的 准备 

放置 光谱 仪 的 实验 室 应 防震 、 洁 净 ， 一 般 室 内 温度 应 保持 在 16 ~30% ， 在 同一 个 
再 校准 周期 内 室内 温度 变化 不 超过 5% ， 相 对 湿度 应 小 于 80% 。 

(1) 电源 ”为 保证 仪器 的 稳定 性 ， 电 源 电压 变化 小 于 10% ， 频 率 变化 小 于 2% ， 
保证 交流 电源 为 正弦 波 ; 根据 仪器 使 用 要 求 ， 配 备 专用 地 线 。 

(2) 激发 光源 ”为 使 激发 光源 电器 部 分 工作 稳定 ， 在 开始 工作 前 应 使 其 有 适当 的 
通电 时 间 。 用 电压 调节 需 或 稳 压 器 设备 将 供电 电压 调整 到 仪器 所 要 求 的 数值 。 

(3) 对 电极 ”对 电极 需 定期 清理 、 更 换 并 用 定 距 规 调整 分 析 间 隙 ,使 其 保持 正常 
的 工作 状态 。 

(4) 光学 系统 ” 聚 光 镜 必须 定期 清理 ， 定 期 校正 和 人 射 狭 缝 位置 。 

(5) 测 光 系统 ”停机 后 ， 重 新 开机 ， 一 般 应 保证 通电 时 间 不 小 于 8h， 使 测 光 系 统 
工作 稳定 。 通 过 制作 预 燃 曲 线 选择 分 析 元 素 的 适当 预 燃 时 间 。 积 分 时 间 是 以 分 析 精 度 
为 基础 进行 试验 而 确定 的 。 

(6) 分 析 条 件 ”推荐 的 分 析 条 件 见 表 2-13。 推 荐 的 分 析 线 与 内 标 线 见 表 2-14。 

表 2-13 推荐 的 分 析 条 件 


































































































































































































项 目 分 析 条 件 
分 析 间 院 3 ~6mm 
火花 室 控制 气氛 氢气 ， 纯 度 大 于 或 等 于 99. 99% 








冲洗 : 6 ~15L/min 
氧气 流量 积分 : 2.5 ~7L/min 
静止. 0.5 ~1L/min 
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( 续 ) 
项 目 分 析 条 件 
预 燃 时 间 3 ~20s 
积分 时 间 3 ~20s 
放电 形式 高 能 放电 ， 积 分 期 低能 放电 





表 2-14 推荐 的 内 标 线 和 分 析 线 



































下 波长 /nm 
元 素 
碳 素 钢 和 低 合金 钢 不 锈 钢 
187.7 (内 标 线 ) 
271.4 (内 标 线 ) 
273.0 (内 标 线 ) 
281.3 (内 标 线 
271.4 (内 标 线 ) , 
Fe i 287.2 (内 标 线 ) 
187.7 (内 标 线 ) Wb 
322.7 (内 标 线 ) 
360. 8 ( 内 标 线 ) 
371.9 (内 标 线 ) 
373.0 (内 标 线 ) 
133. 57 
E 193.09 (Al、 Mo、 Co) 156.14 (Si) 
165. 81 165. 81 
193.09 (Al、 Mo、 Co) 
177.49 (Cu、Mn 、Ni) 
P 178.28 (Cu、Mn、Ni) 
178.28 (Ni Cr、 Al) 
S 180.73 (Ni、Mn) 180.73 (Ni、 Mn) 
181.69 (Ti、 V、 Mo) 
212. 41 
212.41 (C、Nb) 
Si 251.61 (Ti、 V、 Mo) 
251.61 (Ti、 V、 Mo) 
288. 16 (Mo Cr、 W、 Al) 
288. 16 (Mo Cr、 W、 Al) 
192. 12 263. 81 
Mn 
293.30 (Cr、 Si) 293. 30 
218.49 
218. 49 231. 60 
Ni 
231. 60 (Cr) 341. 47 
376. 94 
206. 54 267.71 
267.71 286. 25 
Cr 
286. 25 (Si) 298. 91 
298. 91 597. 83 
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本 波长 /nm 
元 素 
碳 素 钢 和 低 合 金 钢 不 锈 钢 
202.03 202. 03 
277.53 (Mn Ni) 277.53 (Mn Ni) 
” 281. 61 (Mn) 281.61 (Mn) 
386. 41 317. 05 
214.09 
310. 22 
290. 88 
311.07 
V 311.07 (Al) 
437.92 
311.67 
622. 14 
310. 22 
190. 86 
324. 19 324. 19 
' 334. 90 337. 28 
337.28 
186. 27 308.21 
轩 199. 05 309. 28 
308.21 (Mo) 394. 40 
396. 15 396. 15 
223.01 
211.20 (Cr、Ni) 224. 26 
Cu 224. 26 324. 75 
327. 39 327. 39 
510. 55 
202. 99 209. 86 
y 209. 86 220. 44 
220.44 (Ni) 400. 87 
400. 87 
182. 59 182. 59 
182.64 (S) 182.64 (S$) 
228. 61 228. 61 
Co 258. 03 258. 03 
345. 35 345. 35 
210. 94 313. 08 
Nb 
319. 49 319. 49 
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( 续 ) 
是 波长 /nm 
元 素 
碳 素 钢 和 低 合 金 钢 不 锈 钢 
179. 00 
Zr 339. 19 一 
343. 82 
197. 26 
189. 04 
As 228. 81 
197.26 
234. 98 
189. 99 
189. 99 
Sn 317. 50 
317. 50 
326. 23 
Pb 一 405. 78 








5. 分 析 步 又 

1) 分 析 工 作 前 ， 先 激发 一 块 样品 2 ~5 次 ， 确 保 仪 器 稳定 ， 使 仪器 处 于 最 佳 工作 
状态 。 

2) 校准 曲线 的 制作 : 在 所 选 定 的 工作 条 件 下 ， 激 发 一 系列 标准 物质 ， 每 个 样品 至 
少 激 发 3 次 ， 以 每 个 待 测 元 素 相 对 强度 的 平均 值 和 标准 物质 中 该 元 素 的 含量 绘制 校准 
曲线 。 

3) 定期 使 用 标准 化 样品 (再 校准 样品 ) 对 仪器 进行 再 校准 ， 校 准 的 间隔 时 间 取 
决 于 仪器 的 稳定 性 ， 并 用 控制 样品 检查 分 析 结果 的 可 靠 性 。 

4) 按 选 定 的 工作 条 件 激发 标准 物质 和 分 析 样 品 ， 每 个 样品 至 少 激发 2 次 或 3 次 ， 
取 平 均值 。 

二 、ICP- AES 法 测定 碳 素 钢 、 低 合金 钢 中 多 元 素 含量 

1. 方法 提要 

试 样 用 稀 硝 酸 或 盐酸 - 硝酸 混合 酸 分 解 ， 稀 释 至 一 定 体 积 ， 在 电感 耦合 等 离子 体 发 
射 光 谱 仪 (ICP 光谱 仪 ) 上 测量 各 元 素 分 析 线 的 光谱 强度 或 对 包 的 相对 强度 ， 在 校准 
曲线 上 计算 各 成 分 的 质量 分 数 。 

本 方法 适用 于 碳 素 钢 、 低 合金 钢 中 硅 、 锰 、 磷 、 钢 、 铬 、 锦 、 销 、 钒 、 铀 、 铁 及 
酸 溶 铝 、 酸 洲 硼 含量 的 测定 ， 测 量 范围 见 表 2-15。 

2. 试剂 

1) 高 纯 铁 (纯度 大 于 99. 98% ) ， 各 待 测 元 素 的 含量 已 知 ， 或 小 于 0. 0001% 。 

2) 硝酸 ，1+3。 

3) 硝酸 - 盐酸 混合 酸 ，1 +1 +2， 用 时 混合 。 

4) 氢气 ,纯度 大 于 99.99% ; 用 于 分 光 室 吹 扫 的 氯气 或 氮气 纯度 应 大 
于 99. 999% 。 
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5) 标准 溶液 

QD 硅 、 锈 、 铜 、 馈 、 镍 、 销 、 钒 、 钥 、 钰 、 铝 标准 溶液 : 1.00g/L 或 500mg/L、 
250mg/L、100mg/L， 或 它们 的 混合 标准 溶液 。 

@) 磷 、 硼 标准 溶液 : 100mg/L、10. 0mg/L。 

@) 包 标 准 溶液 : 100mg/L。 

注意 : 根据 试 样 被 测 元 素 含量 和 工作 曲线 范围 ， 分 别 选择 合适 的 标准 溶液 的 浓度 ， 
绘制 校准 曲线 。 

3. ICP 光谱 仪 

采用 的 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 应 满足 ICP- AES 分 析 方 法 通则 对 仪器 的 要 求 ， 
本 方法 的 推荐 分 析 谱 线 见 表 2-15。 选 择 分 析 谱 线 时 ， 应 尽量 避免 共存 元 素 对 待 测 元 素 
的 光谱 干扰 ， 必 要 时 采用 基体 匹配 或 干扰 系数 校正 法 进行 校正 。 

表 2-15 测量 范围 和 推荐 测量 分 析 波 长 







































































元 去 测量 范围 (质量 分 数 ,% ) 波长 /nm 
Si 0. 005 ~4.00 251.611, ，288. 158 
Mn 0. 002 ~ 2. 00 257. 610, 293. 930 ，260. 569 
P 0. 005 ~ 0. 20 178. 280, 213. 618 
Cu 0. 005 ~0.50 324. 754 ，327. 396 
Ni 0. 005 ~2. 00 231. 604 ，221. 647 
Cr 0. 005 ~3. 00 267. 716 ，206. 149 
V 0. 005 ~ 0.50 309.311，311. 071 
Mo 0. 005 ~ 1. 00 202. 032 ，281. 615 
Al 0. 005 ~ 0.70 394. 401 ，396. 152 
Ti 0. 002 ~0.50 334. 904 ，337. 279 
B 0. 0005 ~0.05 182. 583 ,208. 959 
Co 0. 005 ~0.50 228. 616 
Fe 内 标 元 素 233. 280 ，275. 574 
Y 内 标 元 素 371. 030 

















4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 称 取 0.5000g 试 样 。 

(2) 试 样 的 分 解 和 试 液 的 制备 ”根据 试 样品 种 和 待 测 元 素性 质 选 择 稀 硝 酸 分 解 或 
盐酸 -硝酸 混合 酸 分 解 。 

1) 稀 硝 酸 的 分 解 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 预先 加 热 至 近 沸 的 硝酸 
(1+3)， 低温 加 热 至 试 样 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 和 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 义 。 大 用 内 标 法 测量 ， 则 在 定 容 前 加 10. 00mL 包 标 准 溶液 (100mg/L) 。 

2) 盐酸 - 硝酸 混合 酸 分 解 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 硝酸 -盐酸 混合 
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酸 ， 盖 上 表面 四 ， 绥 缓 加 热 至 试 样 完全 分 解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 若 用 内 标 法 测量 ， 则 在 定 容 前 加 10. 00mL 包 标 准 溶液 (100mg/L) 。 
(3) 校准 曲线 溶液 的 制备 
1) 采用 标准 溶液 绘制 校准 曲线 称 取 与 试 样 中 铁 量 相当 的 高 纯 铁 数 份 置 于 数 个 
150mL 烧杯 中 ， 加 入 与 分 解 试 样 一 致 的 溶解 酸 ， 加 热 至 纯 铁 溶解 ,冷却 至 室温 ， 移 入 
100mL 容量 瓶 中 ， 参 考 表 2-16 加 入 各 待 测 元 素 的 标准 溶液 或 它们 的 混合 标准 溶液 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 若 用 内 标 法 测量 ， 则 在 定 容 前 加 10. 00mL 包 标 准 溶液 (100mg/L) 。 
注意 : 通常 可 选择 4 ~6 份 校正 溶液 测量 点 (包括 零售 量 溶液 ) 绘制 校准 曲线 ， 校 
准 曲 线 的 含量 范围 可 根据 被 测量 元 素 的 含量 调整 。 例 如 ， 需 精确 测量 低 含量 元 素 ， 可 
增加 低 含量 范围 测量 点 。 相 对 于 0. 50g 试 样 ， 表 2-16 列 出 了 不 同 含量 标准 溶液 加 入 量 
对 应 的 校准 曲线 校准 点 含量 。 
表 2-16 不 同 含量 标准 溶液 加 入 量 对 应 的 校准 曲线 校准 点 含量 


























































































































标准 溶液 含量 | 校准 曲线 范围 标准 溶液 加 入 量 /mL 
(mg/L) (%) 0 0.50 | 1.00 | 2.00 | 5.00 | 7.50 | 10.00 | 15.00 | 20.00 
1000 0. 10 ~4.00 0 0.10 | 0.20 | 0.40 | 1.00 | 1.50 | 2.00 | 3.00 | 4.00 
500 0. 05 ~2. 00 0 0.050 | 0.10 | 0.20 | 0.50 | 0.75 | 1.00 | 1.50 | 2.00 
250 0.020 ~1.00 | 0 0.025 | 0.050 | 0.10 | 0.25 |0.375 | 0.50 | 0.75 | 1.00 
100 0.010 ~0.40 | 0 0.010 | 0.020 | 0.040 | 0.10 | 0.15 | 0.20 | 0.30 | 0.40 
10.0 0.001 ~0.040| 0 0.001 | 0.002 | 0.004 | 0.010 | 0.015 | 0.020 | 0.030 | 0.040 



































2) 采用 同类 标准 物质 溶液 绘制 校准 曲线 : 称 取 0. 5000g 数 个 与 被 测试 样 同 类 的 标 
准 物质 ， 各 被 测 元素 有 4 个 以 上 的 测量 点 ， 其 含量 尽 可 能 呈 梯 度 分 布 并 覆盖 被 测 样品 
的 含量 。 将 称 取 的 标准 物质 置 于 数 个 150mL 烧杯 中 ， 加 入 与 分 解 试 样 一 致 的 溶解 酸 ， 
加 热 至 样品 溶解 ， 以 下 按 “ 试 样 的 分 解 和 试 样 的 制备 ”后 续 步 又 操作 。 

(4) 测量 

1) 仪器 准备 

Q9 开启 ICP 光谱 仪 ， 预 热 1h 以 上 。 

@) 按照 仪器 操作 说 明 对 仪器 工作 条 件 进行 优化 ， 选 择 合适 的 分 析 条 件 。 

@) 准备 校准 曲线 绘制 、 测 量 及 统计 计算 等 软件 。 

@ 按 下 点 火 键 ， 点 火 后 确认 仪器 运行 参数 在 正常 范围 内 ， 雾 化 系统 及 等 离子 火焰 
工作 正常 ， 稳 定 20min。 

2) 校准 曲线 的 绘制 : 于 ICP 光谱 仪 上 ， 测量 校准 曲线 各 元 素 校 准 溶液 的 光谱 强度 
(或 相对 强度 ) ， 每 个 溶液 重复 测量 2 次 或 3 次 ,计算 其 平均 值 。 以 校准 溶液 元 素 的 含 
量 为 横 坐 标 ， 光 谱 强 度 (或 相对 强度 ) 的 平均 值 为 纵 坐 标 ， 绘制 各 测量 元 素 的 校准 曲 
线 。 各 校准 曲线 相关 系数 应 大 于 0. 999。 

绘制 校准 曲线 后 ,在 日 常 分 析 中 可 采用 两 点 校正 方式 对 校准 曲线 进行 校正 。 所 选 
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两 个 高 、 低 含量 的 校正 溶液 ， 可 以 是 校准 曲线 的 标准 溶液 ， 也 可 以 是 标准 物质 溶液 。 

3) 试 样 洲 液 的 测定 : 测量 试 样 溶液 中 待 测 元 素 的 光谱 强度 (或 相对 强度 ) ， 重 复 
测量 2 次 或 3 次 ， 由 校准 曲线 计算 待 测 元 素 的 质量 分 数 。 

三 、 火 焰 原 子 吸 收 光 谱 法 测定 锰 含 量 

1. 方法 提要 

试 样 用 盐酸 、 硝 酸 分 解 ， 高 氧 酸 冒 烟 ， 用 盐酸 溶解 盐 类 并 定 容 ， 将 溶液 喷 入 空气 - 
乙 烽 火 焰 中 ， 用 锰 空 心 阴极 灯 做 光源 ， 于 原子 吸收 光谱 仪 波长 279. 5nm 处 测量 吸光 度 ， 
在 校准 曲线 上 计算 鳃 的 质量 分 数 。 

本 方法 适用 于 碳 素 钢 、 低 合金 钢 、 生 铁 、 铸 铁 中 锰 含 量 的 测定 ,测定 范围 
0.005% (质量 分 数 ) 以 上 。 

2. 试剂 

1) 盐酸 (1 +1)。 

2) 硝酸 (1.42g/mL) 、 硝 酸 (1 +2)。 

3) 高 氧 酸 (1. 69g/mL)。 

4) 纯 铁 溶液 (100g/L) : 称 取 10g 高 纯 铁 〈 锰 的 质量 分 数 小 于 0.0005% ,或 其 含 
量 已 知 ) 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)、5mL 硝酸 (1.42g/mL)， 加 热 
溶解 ， 者 沸 驱 除 氮 氧化 物 ， 冷 却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

5) 镭 标 准 洲 液 (100mg/L) 。 

3. 仪器 

原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 烽 燃 烧 器 和 镭 空 心 阴 极 灯 。 仪 器 应 满足 火焰 原子 吸 
收 光 谱 法 通则 的 要 求 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 ， 根据 试 样 中 锰 的 含量 ， 按 表 2-17 称 取 试 样 。 

表 2-17 试 样 量 





























Ey 






























































镭 含 量 (质量 分 数 ) 0.01 ~0.10 0.10 (大 于 ) ~0.50 三 0. 50 








试 样 量 /g 0. 5000 0. 2000 0. 1000 





(2) 试 样 的 处 理 ”将 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 随 同 试 样 做 空白 试验 。 加 入 10mL 
盐酸 (1 +1)、2mL 硝酸 (1.42g/mL) ， 加 热 溶解 ， 加 2 ~5mL 高 握 酸 (1.69g/mL)， 
加 热 至 高 氨 酸 冒 烟 至 近 干 ， 冷 却 ， 加 10mL 盐酸 (1 +1) 溶解 盐 类 ,移入 100mL 容量 
瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

注意 : 试 样 也 可 用 盐酸 (1 +1) 和 过 氧化 氧 加 热 溶解 ， 生 铁 、 铸 铁 试 样 可 用 15mL 
硝酸 (1 +2) 加 热 分 解 ， 加 热 至 高 氧 酸 冒 烟 。 若 有 游离 碳 或 较 多 硅 凝 胶 沉 淀 ， 则 将 试 
液 过 滤 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 洗 净 烧杯 、 滤 纸 ， 弃 去 残 酒 ， 滤 液 用 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 ， 或 将 试 样 进行 干 过 渡 。 

试 样 中 鳃 含量 超过 校准 曲线 范围 时 ， 用 水 稀释 5 ~ 10 倍 后 测定 ， 或 适当 偏转 燃烧 
器 进行 测定 。 
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(3) 测量 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 以 空气 - 乙 烽火 焰 ， 用 锰 空 心 阴 极 灯 ， 以 水 调 
零 ， 于 波长 279. Snm 处 测量 锰 的 吸光 度 ， 减 去 空白 试验 涂 液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 
查 取 并 计算 锰 的 质量 分 数 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 锰 含 量 为 0.01% ~ 0.10% (质量 分 数 ): 分 取 0mL，0.50mL，1. 00mL， 
2. 00mL，3. 00mL，4. 00mL，5. 00mL 锰 标 准 洲 液 (100mg/L) 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 
加 入 10mL 盐酸 (1 +1) ，lmL 高 氧 酸 ， 加 入 纯 铁 溶液 (100g/L) 使 其 铁 量 与 分 析 溶 液 
中 的 铁 量 一 致 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 义 。 按 “测量 ”的 操作 步骤 测量 吸光 度 。 每 一 洲 
液 的 吸光 度 减 去 零 浓 度 溶 液 的 吸光 度 为 净 吸光 度 ， 以 净 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 元 素 浓度 为 
横 坐 标 ， 绘 制 工作 曲线 。 

2) 锰 含 量 大 于 或 等 于 0.10% (质量 分 数 ): 分 取 0mL、2.00mL、4. 00mL、 
6. 00mL、8. 00mL、10. 00mL 锰 标 准 溶 液 (100mg/L) ， 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 加 
入 10mL 盐酸 (1+1)、lmL 高 氯 酸 (1.69g/mL)， 加 入 纯 铁 溶液 (100g/L)， 使 其 铁 
量 与 分 析 深 液 中 的 铁 量 一 致 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 按 “测量 ”测量 吸光 度 。 每 一 
溶液 的 吸光 度 减 去 零 含量 溶液 的 吸光 度 为 净 吸 光度 ， 以 净 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 元素 含量 
为 横 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

或 称 取 不 同 含量 的 同类 标准 物质 按 分 析 步 又 操作 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

注意 : 当 试 液 稀释 时 ， 校 准 昌 线 中 铁 量 和 酸度 相应 按 稀释 倍数 减少 ， 使 其 保持 与 
被 测试 液 一 致 。 也 可 称 取 与 试 样 相 同 量 的 纯 铁 数 份 ， 按 “ 试 样 的 处 理 ” 操 作 ， 在 定 容 
前 加 入 相应 量 的 锰 标 准 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

四 、 和 氢化 物 发 生 - 原子 荧光 光谱 法 测定 锁 含 量 



























































中 


















































1. 方法 提要 
试 样 以 盐酸 、 硝 酸 分 解 ， 加 入 柠檬 酸 抑制 基体 元 素 的 和 干扰， 以 硫 脲 -抗坏血酸 溶液 


将 镜 (V ) 还 原 为 饥 ( 亚 )。 用 硼 氢 化 钾 作 还 原 剂 ， 还 原生 成 锁 化 氧 ， 由 载 气 〈 人 毛 气 ) 
带 入 石英 原子 化 器 中 原子 化 ， 在 特制 镜 空 心 阴 极 灯 的 发 射 光 激发 下 产生 原子 荧光 ， 测 
量 原 子 荧光 强度 ， 计 算 锐 的 质量 分 数 。 

2. 试剂 

1) 硝酸 (1. 42g/mL)。 

2) 盐酸 (1. 19g/mL)。 

3) 柠檬 酸 溶液 (400g/L) 。 

4) 硫 腺 -抗坏血酸 溶液 : 分 别称 取 10g 分 析 纯 硫 脲 和 10g 分 析 纯 抗坏血酸 ， 洲 于 
100mL 水 中 ， 混 义 ， 用 时 现 配 。 

5) 硼 氢 化 钾 深 液 (20g/L) : 称 取 10g 硼 毛 化 钾 ， 置 于 塑料 烧杯 中 ， 溶 于 500mL 
0. 5g/L 的 氧 氧 化 钾 溶 液 中 ， 用 时 现 配 。 

6) 载 流 溶液 (5% 盐酸 ); 移 取 25mL 盐酸 (1.19g/mL)， 稀释 至 500mL。 

7) 镜 标 准 溶液 

Q@ 镜 储 备 液 (100. 0pg/mL) : 称 取 0.1000g 锐 (质量 分 数 大 于 99.99%)， 置 于 
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100mL 烧杯 中 ， 加 20mL 王 水 ， 加 热 溶 解 ， 者 沸 驱 除 氮 的 氧化 物 ， 取 下 ,冷却 到 室 
温 ， 转移 至 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 盐酸 (1 +1) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 
100.0ug 镜 。 

@ 锐 标 准 溶液 A (10.0kg/mL) : 移 取 10. 00mL 饥 储备 液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 
用 盐酸 (1+9) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 10.0kg 锐 。 

@ 镜 标 准 溶液 B (1.00pg/mL) : 移 取 10. 00mL 锁 标准 溶液 A， 置 于 100mL 容量 瓶 
中 ， 用 盐酸 (1 +9) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 1.00ug 饥 。 

@ 镜 标 准 溶液 C (0. 100pg/mL) : 移 取 10. 00mL 锁 标准 溶液 B， 置 于 100mL 容量 
瓦 中 ， 用 盐酸 (1 +9) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 0. 100kg 镜 。 

3. 仪器 与 设备 

非 色散 原子 荧光 光谱 仪 ， 配 有 氧化 物 发 生 器 、 流 动 注射 进 样 装置 、 锋 特制 空心 阴 
极 灯 。 所 用 非 色 散 原 子 奖 光 光 谱 仪 应 达到 下 列 指 标 : 

1) 稳定 性 : 30min 内 零 漂 小 于 或 等 于 5% ， 瞬 时 噪声 RSD 小 于 或 等 于 3% 。 

2) 检 出 限 小 于 或 等 于 0. 5ng/mL。 

3) 校准 曲线 的 线性 : 校准 曲线 在 0 ~ 0.2kgmmL 范围 内 ， 相 关系 数 应 大 于 或 等 
于 0. 995 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 按 表 2-18 规定 称 取 试 样 量 ， 精 确 至 0. 1mg。 

表 2-18 称 取 试 样 量 










































































镜 的 质量 分 数 (% ) 试 样 量 /g 
0. 00005 ~0. 00050 0. 50 
>0. 00050 ~0. 005 0. 50 
>0.005 ~0.010 0. 20 








(2) 空白 试验 随同 试 样 做 空白 试验 。 

(3) 测定 

1) 试 样 的 处 理 : 将 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 10mL 盐酸 (1.19g/mL) 及 1-~ 
3mL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 于 低温 电炉 上 加 热 溶解 ， 待 试 样 溶解 后 ， 取 下 稍 冷 ， 加 10mL 
柠 榜 酸 溶液 ， 混 匀 ， 高 温 加 热 者 沸 赶 尽 氮 氧化 物 ， 取 下 冷却 至 室温 ， 转 移 至 50mL 容量 
瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 试 样 溶液 的 分 取 及 试剂 的 加 入 : 分 取 10. 00mL 试 液 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 
20mL 盐酸 (1. 19g[mL) ， 混 匀 ， 加 10mL 硫 脲 -抗坏血酸 混合 溶液 ， 混 匀 ， 室 温 放置 
30min (室温 小 于 15$% 时 ， 置 于 30% 水 浴 中 保温 20min) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

3) 荧光 强度 的 测量 : 开机 后 预 热 至 少 20min， 按 照 仪器 说 明 书 使 仪器 最 优化 ， 设 
定 灯 电流 、 负 高 压 ， 使 仪器 满足 性 能 要 求 ， 以 适 于 测量 。 将 试 液 和 还 原 剂 溶液 导 人 毛 
化 物 发 生 器 的 反应 池 中 ， 将 载 流 溶 液 和 试 液 交 蔡 导入 ， 依 次 测量 空白 溶液 及 试 样 溶 液 
中 锐 的 原子 荧光 强度 。 试 样 溶液 中 匀 的 原子 荧光 强度 减 去 空白 溶液 中 锐 的 原子 荧光 强 
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度 即 为 净 荧 光 强 度 ， 在 校准 曲线 上 查 出 镜 的 质量 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 基体 溶液 的 制备 ,按照 表 2-18 称 取 2 倍 的 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 20mL 盐 
酸 (1.19g/mL) 及 2 ~6mL 硝酸 (1.42g/mL)， 于 低温 电炉 上 加 热 溶 解 。 待 试 样 溶解 
后 ， 取 下 稍 冷 ， 加 20mL 柠檬 浴 液 ， 混 义 ， 高 温 加 热 者 沸 赶 尽 氮 氧化 物 ， 取 下 冷却 至 室 
温 ， 转 移 至 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 绘制 校准 曲线 : 按 表 2-18 加 入 0mL、0.50mL、1.00mL、2. 00mL、3. 00mL、 
4.00mL、5. 00mL 锐 标 准 溶液 B 或 C 置 于 7 个 50mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 10. 00mL 基体 
溶液 ， 分 别 加 入 20mL 盐酸 (1. 19g/mL) 、10mL 硫 脲 -抗坏血酸 混合 溶液 ， 混 匀 ， 室 温 
放置 30min (室温 小 于 15$% 时 ， 置 于 30% 水 浴 中 保温 20min) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

按 “ 奖 光 强 度 的 测量 ”由 低 到 高 测定 标准 涂 液 中 锁 的 原子 荧光 强度 ， 分 别 减 去 零 
校准 溶液 中 镑 的 原子 荧光 强度 ， 得 净 原 子 菊 光 强 度 。 以 匀 加 入 量 (hg) 为 横 坐 标 ， 以 
净 原 子 获 光 强 度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 锐 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

(i 


式 中 一 分 取 试 液体 积 的 数值 (mL) ; 
V/V 一 试 液 总 体积 (mL) ; 
m, 一 一 由 校准 曲线 查 得 的 锐 的 质量 (hg) ; 
m, 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 
分 析 结 果 保留 2 位 有 效 数字 。 


第 四 节 ”铁合金 的 化 学 分 析 方 法 






































































































































合金 是 铁 与 一 定量 其 他 元 素 的 合金 ， 如 硅 铁 、 锰 铁 、 磷 铁 、 铬 铁 、 钼 铁 、 钨 铁 、 
铁 铁 、 硼 铁 、 钒 铁 、 锟 铁 、 稀 土 硅 铁 、 硅 钙 、 硅 饥 等 。 铁 合金 是 治 炼 的 重要 原料 之 一 ， 
主要 用 于 冶炼 合金 铸铁 和 合金 钢 ， 作 为 钢 的 脱氧 剂 、 脱 硫 剂 及 合金 元 素 添 加 剂 ， 用 以 
改善 钢 的 质量 ， 提 高 钢 的 力学 性 能 。 

由 于 铁合金 中 主 成 分 含量 较 高 ， 一 般 采 用 滴定 法 及 重量 法 进行 测定 ， 而 共存 元 素 
的 测定 多 数 采 用 光度 法 进行 。 在 铁合金 分 析 中 ， 大 多 数 方法 的 原理 及 操作 注意 事项 与 
钢铁 分 析 相 同 ， 其 中 碳 及 硫 的 测定 在 钢铁 分 析 一 节 中 也 已 经 介绍 ， 在 本 节 中 不 再 详 述 。 
本 节 仅 介绍 常用 的 铁合金 的 化 学 分 析 方 法 。 

一 、 硅 铁合金 中 硅 、 磷 的 测定 

1. 高 氢 酸 脱水 重量 法 测定 硅 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 碳酸 钠 - 过 氧化 钠 混合 熔剂 熔融 ， 使 硅 转化 成 硅 酸 盐 ， 用 盐 
酸 酸 化 ， 以 高 毛 酸 二 次 冒 烟 使 硅 酸 脱水 ， 经 过 泪 和 洗涤 后 ， 将 沉淀 于 1100% 灼 烧 至 恒 
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， 用 氢 氛 酸 和 硫酸 处 理 残 洁 ， 使 硅 以 四 氟 化 硅 的 形式 挥发 除去 ， 再 灼 烧 至 恒 量 ， 由 
两 者 之 差 计算 硅 售 量 。 

(2) 主要 试剂 ”碳酸 钠 - 过 氧化 钠 混合 熔剂 : 将 1 份 无 水 碳酸 钠 和 2 份 过 氧化 钠 
混 匀 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.30000g 试 样 ( 硅 的 质量 分 数 大 于 50% 时 ， 称 取 0.2000g ) ， 
置 于 预先 威 有 8g 碳酸 钠 - 过 氧化 钠 混合 熔剂 的 铁 〈 镍 ) 南 坑 中 ， 搅 拌 均匀 ， 再 覆 六 2g 
混合 熔剂 〈 随 同 试 样 做 空白 试验 ) ， 将 霸 塌 置 于 马 弗 炉 或 煤气 灯 上 ， 先 低温 后 高 温 
(850% ) 熔融 ， 直 至 完全 熔 清 ， 继 续 熔 融 2min， 冷 却 。 将 圭 塌 外 壁 用 水 冲洗 后 ， 置 于 
500mL 烧杯 中 ， 用 约 70mL 热 水 浸 出 熔 块 ， 洗 净 埋 塌 及 盖 ， 立 即 用 约 35mL 盐酸 酸化 ， 
加 35mL 高 氧 酸 。 

六 上 上 表面， 留 有 缝 际 ， 置 于 电热 板 上 加 热 至 冒 白 烟 ， 继 续 回流 15 ~ 20min,， 冷 
却 ， 沿 杯 壁 加 20mL 盐酸 ， 用 少许 热 水 冲 洗 表面 亚 及 杯 壁 ， 加 入 100mL 80%C 以 上 的 热 
水 ， 搅 拌 ， 使 盐 类 溶解 ， 加 少许 纸浆 ， 立 即 趁 热 用 中 速 滤纸 过 滤 于 600mL 烧杯 中 ， 将 
沉淀 全 部 转移 至 滤纸 上 ， 用 带 橡 胶 头 的 玻璃 棒 仔 细 擦 洗 玻 璃 棒 及 杯 壁 ,用 热 盐 酸 
(5+95) 及 热 水 交 畔 洗涤 沉淀 及 烧杯 ， 直 至 铁 被 洗 净 ， 移 去 滤液 及 洗 液 ， 再 次 蒸发 至 
冒 烟 ， 以 下 操作 同上 。 将 滤纸 及 沉淀 用 稀 硫 硫 (1 +49) 再 洗涤 2 次 ， 以 防 灼 烧 时 因 高 
毛 酸 未 洗 净 而 引起 爆炸 。 

将 两 次 沉淀 及 滤纸 置 于 铂 寺 揭 中 ， 干 燥 ， 于 低温 (500 ~ 600% ) 加 热 使 滤纸 炭化 ， 
逐渐 升温 至 碳 完全 氧化 ， 于 1100% 灼 烧 30 ~45min， 取 出 ， 稍 冷 后 置 于 干燥 器 中 ， 冷 却 
至 室温 ， 称 至 恒 量 。 加 几 滴 氧气 酸 (1 +1) 润 湿 灼 烧 过 的 二 氧化 硅 ， 加 硫酸 (1 +1) 
约 2mL， 以 防止 它们 的 氢化 物 部 分 挥发 损失 ， 再 置 于 马 弗 炉 中 于 800% 灼 烧 10min ， 在 
干燥 器 中 冷却 ， 称 量 。 

(4) 结果 计算 ，” 硅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
[ (Cm, 一 7 ) 一 (73 —m,)] x0.4674 
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w( Si) = x100% 


0 


式 中 mj 一 一 卉 吉 和 不 纯 二 氧化 硅 的 质量 (g)，; 

mm 一 一 二 氧化 硅 挥发 后 圭 塌 及 残渣 的 质量 (g) ; 
空白 中 卉 声 和 不 纯 二 氧化 硅 的 质量 (g) ; 
空白 中 二 氧化 硅 挥发 后 圭 塌 及 残渣 的 质量 (g) ; 
0. 4674 一 一 二 氧化 硅 换 算 为 硅 的 系数 ; 

称 样 量 (g) 。 














(5) 附注 

1) 本 法 适用 于 硅 铁 、 硅 钙 、 硅 锰 、 硅 铬 、 稀 土 硅 铁 、 硅 钙 饥 等 铁合金 中 硅 的 测 
定 ， 也 适用 于 其 他 低 硅 铁合金 中 硅 的 测定 ， 只 是 试 样 熔融 (溶解 ) 的 处 理 方法 不 同 
而 已 。 

2) 空白 试验 时 主要 考虑 熔融 (溶解 ) 及 冒 烟 时 从 器 亚 中 溶 下 少量 的 硅 及 滤纸 的 
灰分 ， 其 质量 一 般 为 0.2 ~0. Smg (二 氧化 硅 ) 。 
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2. 磷 钼 蓝光 度 法 测定 磷 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硝酸 、 氧 氟 酸 溶解 ， 用 高 氧 酸 冒 烟 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 还 原 砷 ， 
在 饼 盐 存在 的 情况 下 ， 用 乙醇 -抗坏血酸 还 原 成 饼 磷 钥 蓝 ， 在 波长 690nm 处 测量 吸 
光度 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硝酸 乌 溶 液 (1% ) : 称 取 1g 硝酸 饼 ， 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 热 硝酸 50mL， 待 
完全 溶解 后 ， 加 入 50mL 水 。 

2) 硫 代 硫酸 钠 溶 液 (0.5% ): 称 取 1g 无 水 亚硫酸钠 、0.$g 硫 代 硫酸 钠 
( Na,S,0;* 5H,0) ， 加 少量 水 溶解 ， 用 水 稀释 至 100mL。 

3) 乙醇 -抗坏血酸 溶液 (1% ) : 称 取 3g 抗坏血酸 ， 加 100mL 水 溶解 ， 加 入 200mL 























乙醇 


4 








(3) 分 析 步 又 称 取 0.3000g 试 样 ， 置 于 铂 负 (或 聚 四 气 乙 燃烧 杯 ) 中 ， 加 15mL 
硝酸 ， 边 摇 边 加 3 ~5mL 氧气 酸 ， 直 至 试 样 完全 溶解 ， 加 入 10mL 高 氧 酸 ， 加 热 至 冒 白 
烟 ， 并 浓缩 至 体积 约 为 3mL， 稍 冷 ， 加 入 30mL 热 水 ， 加 热 溶 解 盐 类 ， 用 快速 滤纸 过 滤 
于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 热 水 洗涤 杯 壁 及 滤纸 ， 冷 却 至 室温 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 
移 取 20mL 试 液 ， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 SmL 高 氧 酸 ， 蒸 发 至 冒 白 烟 并 浓缩 至 约 
1mL， 稍 冷 ， 加 少许 水 〈( 约 10mL) 溶解 盐 类 ,冷却 ,移入 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 lmL 
硫 代 硫酸 钠 溶液 (0.5% ) 、5mL 硝酸 乌 溶 液 (1% ) 、5mL 钼 酸 铵 溶液 (4% ) 、15mL 
乙醇 -抗坏血酸 溶液 (1% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

放置 2min， 用 2cm 比 色 珀 ， 在 波长 690nm 处 ， 以 随同 试 样 的 空白 或 水 为 参 比 ， 测 
量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 移 取 磷 标 准 洲 液 (5pg/mL) 0mL、lmL、2mL、3mL、 
4mL、5mL， 分 别 置 于 100mL 烧杯 中 ， 用 水 稀释 至 20mL， 加 5mL 高 氧 酸 ， 以 下 操作 同 
分 析 步 又 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 硅 铁 中 磷 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.010% ~ 0.060% (质量 分 数 ) 。 

2) 室温 如 果 低 于 15$% ， 则 应 放置 10min 后 再 测量 吸光 度 。 

二 、 钛 铁合金 中 钛 、 铝 的 测定 

1. 硫酸 铁 铵 滴定 法 测定 钛 

(1) 方法 提要 试 样 经 稀 硫 酸 溶 解 ， 在 隔绝 空气 的 条 件 下 ， 用 金属 馈 片 将 钛 
(人 V) 还 原 为 紫色 的 钛 ( [[)， 然 后 以 硫 氰 酸 铵 作 指 示 剂 ， 用 硫酸 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 
红色 为 终点 ， 根 据 硫酸 铁 铵 标准 溶液 的 消耗 量 计算 钛 的 质量 分 数 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫酸 铁 铵 标准 溶液 |c[ NH,Fe(S0,),] =0.1mol/L}。 

2) 金属 铝 : 用 金属 馈 丝 时 需 弯 成 螺旋 状 ， 用 铝 薄 片 时 需 用 稀 盐 酸 洗 净 表 面 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.50008g 试 样 ， 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 0. 5g 碳酸 氧 
钠 ， 放 进 2 ~3g 金 属 铝 ， 加 20mL 盐酸 (1 +1) 、120mL 硫酸 ,迅速 装 上 盛 有 饱和 碳 
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酸 氢 钠 涂 液 的 用 于 隔绝 空气 的 装置 。 网 2-8 
为 常用 的 两 种 隔绝 空气 的 装置 。 低 温 加 热 溶 
解 ， 待 试 样 涂 解 后 ， 点 沸 5 ~ 6min， 取 下 冷却 
[注意 补充 碳酸 氢 钠 饱和 溶液 ， 以 防止 空气 与 
钛 〈 焉 ) 接触 ] 。 

取 下 隔绝 空气 的 装置 ， 立 即 加 入 20mL 饱 
和 硫酸 贸 深 液 ， 并 立即 用 硫酸 铁 锭 标准 溶液 滴 
定 至 紫色 消失 ， 加 5mL 硫 氨 酸 铁 溶 液 (5% ) ， 
继续 滴定 至 红色 经 剧烈 振荡 2min 内 不 消失 为 















































终点 。 a) b) 
(4) 结果 计算 ” 铁 的 质量 分 数 的 计算 公 图 2-8 两 种 隔绝 空气 的 装置 
式 为 a) 装置 一 b) 装置 二 
47. 88 
cVx 一 人 
w(Ti) = 1000 x100% 
m 
式 中 c 一 一 硫酸 铁 铵 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 





一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
47. 88 一 一 钛 的 摩尔 质量 (g/mol) ; 
称 样 量 (g) 。 

或 用 标准 试 样 ， 或 用 纯 詹 ， 按 同样 的 分 析 步 又 操作 ， 求 得 硫酸 铁饼 标准 溶液 对 铁 
的 滴定 度 (f) ， 计 算 公 式 为 








m 











wTi) = x100% 
m 


(5) 附注 

1) 溶 样 时 ,溶液 体积 应 保持 在 130 ~ 140mL， 否 则 ,会 因 试 样 溶 解 时 间 长 ,溶液 
体积 小 ， 而 使 测定 结果 不 稳定 。 

2) 精确 分 析 时 ， 若 有 不 浴 残 酒 ， 应 过 滤 、 洗 次、 炭化 、 灼 烧 后 加 焦 硫 酸 钾 熔 融 ， 
浸出 后 并 和 人 主 溶液 ， 再 按 分 析 方 法 测定 。 

3) 试 样 溶解 和 还 原 结束 后 ， 加 入 硫酸 铵 溶液 ， 可 使 TY*/Ti* 电 对 的 电位 提高 ， 以 
减少 或 避免 钛 〈( 亚 ) 被 空气 氧化 ， 但 滴定 速度 要 迅速 ， 否 则 ,测定 结果 易 偏 低 。 在 精 
确 分 析 时 ， 在 滴定 过 程 中 可 投入 几 小 块 大理 石 ， 以 制造 二 氧化 碳 气 氛 ， 防 止 钛 〈 亚 ) 
被 氧化 。 

4) 接近 终点 时 ， 必 须 缓 滴 多 振荡 ， 使 终点 颜色 保持 一 致 。 

2. 8- 凑 基 别 啉 分 离 硫 代 硫 酸 钠 滴定 法 测定 旬 

(1) 方法 提要 ” 试 样 以 盐酸 溶解 ， 用 硝酸 酸化 ， 以 碱 分 离 铁 、 钛 等 。 取 部 分 滤液 ， 
以 盐酸 酸化 ， 再 调 至 微 碱 性 ， 加 8- 羟基 唆 啉 ， 使 铝 沉淀 ， 过 滤 ， 用 盐酸 溶解 沉淀 ， 使 
之 与 过 量 的 澳 酸 钾 标 准 深 液 和 碘化钾 反应 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 标 准 溶液 滴定 游离 碘 ， 计 算 
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铝 的 质量 分 数 。 
(2) 主要 试剂 
1) 碱 溶液 : 将 300g 氧 氧 化 钠 深 于 200mL 磷酸 铵 溶液 (20% ) 及 200mL 水 中 。 
2) 8- 羟 基 哗 啉 溶液 (2% ) : 称 取 10g 8- 羟 基 哮 啉 置 于 500mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 
冰 乙 酸 溶解 ， 用 温水 稀释 至 S00mL。 如 果 有 不 深 物 ， 应 过 滤 ， 保 存 于 棕色 瓶 中 。 


3) 省 酸 钙 标准 溶液 cBKBr0, ]=0 1000moL]: 将 省 酸 钾 置 于 干燥 器 中 干燥 


48h 后 ， 从 中 称 取 2.7835g， 加 10g 省 化 钊 ， 深 于 水 中 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 
至 刻度 。 

4) 硫 代 硫酸 钠 标准 溶液 [c(Na,S,0;) =0.1mol/L]: 称 取 24.82g Na,S,0, . 5H,0 
溶 于 经 煮沸 后 冷却 的 蒸馏 水 中 ， 加 0. 2g 无 水 碳酸 钠 ， 溶 解 完 全 后 用 同样 的 水 稀释 至 
1000mL， 放 置 2 天 后 ， 按 下 述 方法 进行 标定 : 称 取 1.0000g 经 120 ~ 140 人 干燥 过 的 础 
酸 钊 ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 适量 水 使 其 溶解 ， 移 入 250mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 混 匀 ， 移 取 25mL 该 溶液 ， 置 于 带 磨 口 塞 的 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 2g 碘化钾 、 
5mL 硫酸 (1 +5) ， 立 即 盖 好 塞 子 并 轻 轻 摇动 ， 于 暗 处 放置 约 Smin， 以 硫 代 硫 酸 钠 标 
准 溶 液 滴定 至 淡 黄 色 ， 加 入 5mL 淀粉 溶液 (0.5% ) ， 继 续 滴定 至 蓝 色 消 失 即 为 终点 。 
同时 做 空白 试验 。 

硫 代 硫酸 钠 标 准 溶液 浓度 的 计算 公式 为 


10 m x 100 

(V-VW) 35.67x(V-V) 
1000 

硫 代 硫酸 钠 标准 溶液 的 浓度 (mol/L);} 

pain 

硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

汪 目 试 改 少 术 六 代 太 大 的 标 证 深 访 的 体积 (mL); 


35. 6 一- 亏 KI0, 的 摩尔 质量 (g/mol)。 


























































































































c= 


35.67 x 








式 中 
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5) 酸性 胡 蓝 溶液 (0.25% ) : 称 取 0. 25g 酸性 靛蓝 ( 静 蓝 二 磺 酸 钠 ) ， 置 于 100mL 
热 水 中 , 冷却。 如果 有 不 溶 物 ， 应 过 滤 后 再 使 用 。 

(3) 分 析 步 又 Be 加 30mL 盐酸 (1 +3)， 
加 热 溶 解 ， 加 2mL 硝酸 使 铁 等 氧化 ， 继 续 加 热 浓 缩 体积 至 10 ~ 15mL， 将 其 缓慢 加 到 盛 
有 150mL 热 碱 溶液 的 500mL 烧杯 中 ， 洗 净 原 烧杯 ， 使 铁 及 钛 生成 沉淀 ， 用 热 水 稀 释 至 
约 300mL， 加 热 至 沸 ,， 加 入 0.5 ~2g 过 氧化 钠 ， 继 续 者 沸 约 Smin， 使 锰 沉 淀 ， 冷 却 ， 
移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 用 中 速 滤纸 干 过 滤 。 

移 取 50 ~ 100mL 试 液 ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 盐酸 (1 +1) 使 试 液 呈 酸性 (pH = 
1 ~2)， 加 入 10mL 酒石酸 溶液 (50% ) ， 用 氨水 (1 +1) 中 和 至 pH =7 ~8， 将 溶液 加 
热 至 约 80% ， 边 搅拌 边 加 入 8- 关 基 哗 啉 溶液 (2% ) ， 使 铝 生 成 8- 羟 基 唆 啉 铝 沉淀 ， 再 
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用 氨水 (1 +1) 调 到 pH =7 ~8, 保温 静 置 20min， 用 中 速 滤纸 过 滤 ， 先 用 温水 洗涤 2 
次 或 3 次 ， 然 后 用 水 洗 净 。 
将 沉淀 用 40mL 盐酸 (1 +2) 分 数 次 将 其 溶解 ， 用 温水 洗涤 滤纸 数 次 ， 将 溶液 冷 
却 至 室温 ， 加 入 2 滴 或 3 滴 酸 性 靛蓝 溶液 (0.25% ) ， 准 确 加 入 澳 酸 钾 标 准 深 液 
(0. 1000molL) ， 至 溶液 蓝 色 消失 并 出 现 省 的 颜色 ， 过量 1 ~2mL， 加 入 10mL 碘化钾 ， 
用 硫 代 硫酸 钠 标准 溶液 滴定 至 淡 黄 色 ， 加 入 5mL 淀粉 溶液 (0. 5% ) ， 继 续 滴 定 至 蓝 色 
消失 即 为 终点 。 
(4) 结果 计算 ” 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
2. 248 


(ciV -cb,)x 
w( Al) = 1000 x 100% 


式 中 6 一 一 溴 酸 钾 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 
VW 一 一 测定 时 所 加 入 溴 酸 钾 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 

太一 一 测定 时 滴定 过 量 溴 酸 钾 标准 溶液 所 消耗 硫 代 硫酸 钠 标 准 溶 液 的 体积 
(mL); 






























































C2 





2. 248 一 一 -Al 的 摩尔 质量 (g/mol) ; 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 铁 铁 中 铝 质量 分 数 为 3.0% ~ 12.0% 的 测定 。 

2) 若 采 用 甲 基 异 丁 基 酮 (MIBK) 荃 取 分 离 铁 等 元 素 ， 应 控制 不 同 的 称 样 量 。 
8- 羟基 哗 啉 分 离 硫 代 硫酸 钠 滴 定 法 ,还 可 应 用 于 测定 碳 素 钢 及 低 合 金 钢 中 质量 分 数 在 
0. 1% 以 上 的 铝 。 

三 、 锰 铁合金 中 锰 、 磷 的 测定 

1. 硝酸 锭 氧化 三 价 狼 滴 定 法 

(1) 方法 提要 试 样 以 硝酸 、 人 磷酸 溶解 ， 在 磷酸 微 冒 烟 的 状态 下 ， 用 硝酸 铵 将 
锰 氧 化 为 锰 〈 亚 ) ， 然 后 以 N- 葵 代 邻 氨基 茉 甲 酸 为 指示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 匀 标 准 深 液 
滴定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 [c(Fe”*) =0.05mol/L]: 用 重 铬 酸 钾 标定 。 

2) N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 指 示 剂 溶液 (0.2% ) : 称 取 0. 2g N- 葵 代 邻 氨基 葵 甲 酸 及 
0. 2g 无 水 碳酸 钠 深 于 水 中 ， 加 热 溶解 ， 用 水 稀释 至 100mL， 过 滤 后 使 用 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0. 2000g 试 样 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 15mL 磷酸 和 
4~5mL 硝 酸 ， 加 热 至 试 样 全 部 溶解 ， 继 续 加 热 至 刚 有 磷酸 烟 冒 出 (此 时 溶液 平静 ， 
无 气泡 ) ， 冷 却 约 30s， 即 加 硝酸 铵 约 2g， 不 断 摇 动 锥 形 瓶 ， 并 吹 去 氧 氮 化 物 ， 冷 却 
至 微 热 (50 ~70% ) ， 加 3mL 稀 硫 酸 (1 +9)， 摇 匀 ， 冷 至 室温 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 
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溶液 滴定 至 微 红 色 , 加 2 滴 指 示 齐 溶液， 继续 滴 定 至 由 樱桃 红色 转变 为 亮 绿 色 为 
终点 。 

(4) 结果 计算 ， 锰 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
54. 94 
c(V+B) xx 二 一 一 

w(Mny) = 一 1000 00% 

式 中 “ce 一 一 硫酸 亚 铁 匀 标 准 溶液 的 浓度 (mol/L); 

/一 一 滴定 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
指示 剂 校正 值 (mL) ， 每 滴 指 示 剂 约 相当 于 0.05molLL 硫酸 亚 铁 铵 标准 深 
































液 0.02mL; 
54. 94 一 一 鳃 的 摩尔 质量 ( g/mol); 
称 样 量 (g) 。 
(5) 附注 





1) 本 方法 适用 锰 铁 、 硅 锰 铁 、 金 属 锰 等 高 锰 合 金 中 锰 的 测定 。 

2) 对 于 硅 锰 铁 ， 在 洲 样 时 必须 滴 加 数 滴 氧 氟 酸 ， 使 其 完全 溶解 。 

2. 磷 钒 钼 黄 光 度 法 测定 磷 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 分 解 ， 高 氧 酸 冒 浓 烟 ， 使 磷 氧 化 为 正 磷酸 ， 加 入 钒 酸 铭 
及 钼 酸 铵 ， 使 之 生成 磷 钒 钼 黄 ， 测 定 其 吸光 度 。 

(2) 主要 试剂 

1) 钒 酸 铵 溶液 (0.25% ) : 称 取 0. 5g 偏 钒 酸 铵 ， 深 于 100mL 水 中 ， 加 6mL 硝酸 ， 
用 水 稀释 至 200mL。 

2) 钼 酸 铵 溶液 (5% ) : 称 取 50g 钼 酸 铵 ， 溶 于 600mL 温水 中 ,冷却 ,稀释 至 
1000mL。 如 果 溶 液 浑 浊 ， 应 用 慢 速 滤纸 过 滤 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.2500g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 5mL 硝酸 、5mL 高 
氧 酸 ， 加 热 溶 解 ， 蒸 发 至 冒 浓 白 烟 ， 并 有 二 氧化 锰 析 出 ， 稍 冷 ， 加 16mL 硝酸 
(1+3)、10mL 水 、5mL 亚硫酸钠 溶液 (10% ) ， 煮 沸 ， 使 二 氧化 锰 还 原 ， 冷 却 ， 用 水 
稀释 至 50mL。 

移 取 20mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 100mL 锥 形 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 液 和 参 比 液 。 

显 色 液 : 加 3mL 钒 酸 铵 溶液 (0. 25% ) 、6mL 钼 酸 饼 溶液 (5% ) 。 

参 比 液 : 加 9mL 水 。 

放置 5 ~20min 后 ,用 1cm 或 2cm 比 色 珀 ， 在 波长 420nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 磷 含量 不 同 的 同 品种 标 样 数 份 ， 与 试 样 同步 操作 ， 以 
测 得 的 吸光 度 对 磷 的 质量 分 数 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 锰 铁 、 金 属 锰 、 硅 锰 铁 ( 洲 解 时 加 1 ~ 2mL 氧气 酸 ) 等 铁合金 中 
磷 的 测定 。 

2) 锰 含 量 
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时 ， 必 须 冒 高 氧 酸 浓 烟 至 二 氧化 铬 析出 ， 否 则 会 使 测定 结果 偏 低 。 
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四 、 铬 铁合金 中 铬 、 磷 的 测定 
1. 过 硫酸 铵 氧化 滴定 法 测定 铬 


(1) 方法 提要 ” 试 样 用 酸 分 解 或 碱 溶 〈 酸 难 浴 样 ) 后 在 硫酸 介质 中 ， 以 硝酸 银 为 


催化 剂 ， 用 过 硫酸 贸 氧 化 铬 ， 此 时 人 锰 也 被 氧化 ， 当 溶液 时 紫 纪 


[ 色 〈 当 试 样 中 锰 含 量 低 








时 ， 应 补 加 少量 硫酸 锰 或 高 锰 酸 钾 涂 液 ) 时 ， 表 明 铬 已 全 部 被 氧化 成 铬 ( YI)， 加 入 








所 化 钠 溶液 或 稀 盐 酸 分 解 高 锰 酸 后 ， 用 硫酸 亚 铁 锭 标准 液 滴定 铬 〈 允 ) ， 用 N- 葵 代 邻 


氨基 茶 甲 酸 作 指示 剂 。 
(2) 主要 试剂 


1) 硫 磷 混合 酸 : 在 760mL 水 中 加 160mL 硫酸 ， 





冷却 后 加 80mL 磷酸 。 


2) 磷酸 亚 铁 欠 标 准 溶液 |c[(CNH, ),Fe(SO,) .6H,0] = 0.1lmolML}+: 用 硫酸 
































(5+95) 配制 ， 以 重 铬 酸 钾 标 定 后 使 用 。 
(3) 分 析 步 又 





1) 试 样 的 酸 溶解 法 称 取 0. 2000g 试 样 ， 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 40mL 硫酸 
(1+4)， 加 热 至 试 样 完全 溶解 ， 滴 加 硝酸 破坏 碳化 物 ， 待 溶液 泡沫 停止 发 生 后 ， 加 
100mL 热 水 、4 滴 硫酸 鳃 溶液 (4% ) (为 了 易于 辨认 铬 的 氧化 终点 ， 故 加 入 锰 盐 溶液 ) 、 
10mL 硝酸 银 溶 液 (0.5% ) 、20mL 过 硫酸 铵 溶液 (25% ) ， 者 沸 至 馈 完 全 氧化 (溶液 
颜色 从 绿色 至 黄色 再 转 为 红色 ) ， 继 续 者 沸 4 ~ 5min， 使 过 量 的 过 硫酸 饼 完 全 分 解 ， 加 
入 10mL 氧化 钠 溶液 (5% ) ， 煮 沸 至 红色 消失 (如果 红 色 不 消失 ， 再 加 2 ~3mL 氧化 钠 
溶液 ， 继 续 者 沸 8 ~ 10min 至 氧化 银 沉 演 凝聚 下 沉 ， 深 液 变 清亮 )， 加 约 200mL 水 、 
60mL 混合 酸 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 淡 黄色 ， 加 3 滴 N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 
酸 指 示 剂 ， 继 续 滴 定 至 溶液 由 樱桃 红色 转 为 亮 绿色 。 

2) 试 样 的 碱 熔融 法 : 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 预先 成 有 4 ~5g 过 氧化 钠 的 镍 圭 塌 
或 铁 圭 坝 内 ， 搅 义 ， 上 面 再 覆盖 1 ~ 2g 过 氧化 钠 ， 徐 徐 加 热 ， 使 试 样 熔化 后 ， 在 大 约 
700% 保持 约 Smin， 并 不 断 摇动 ， 使 其 熔化 ， 自 然 冷 后 ， 置 于 盛 有 100mL 水 的 烧杯 中 ， 
浸出 熔 块 ， 用 水 洗 净 ， 加 热 至 沸 3 ~ 5min， 冷却 ， 用 硫酸 (1 +1) 中 和 ， 使 溶液 从 纯 
黄色 转 为 橙色 ， 加 50mL 混合 酸 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 淡 黄 色 ， 加 3 滴 N- 茶 
代 邻 氨基 茶 甲 酸 指示 剂 ， 继 续 滴 定 至 溶液 由 楼 桃红 色 变 成 亮 绿 色 为 终点 。 






























































(4) 结果 计算 。 铬 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 





式 中 ce 





17. 33— Cr 的 摩尔 质量 (g/mol); 


称 样 量 (g) 。 
(5) 附注 





m 











硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 
/一 一 滴定 时 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
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1) 对 于 一 般 低 碳 铬 铁 ， 可 采用 酸 溶解 法 测定 ;对 于 高 碳 铬 铁 ， 由 于 其 化 学 性 质 稳 
定 ， 不 易 溶解 ， 必 须 采 用 过 氧化 钠 燃 融 分 解 试 样 。 近 年 来 ， 也 有 采用 焦 硫酸 钾 、 高 所 
酸 、 磷 酸 、 硫 酸 混合 湿 熔 体 系 分 解 高 碳 铬 铁 试 样 的 方法 ， 即 称 取 0. 1000g 试 样 (过 200 
目 第 ) ， 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 依 次 加 入 10g 小 块 状 的 焦 硫酸 钾 、10mL 水 、3mL 高 氧 
酸 、12mL 磷酸 、8mL 硫酸 ， 摇 匀 后 ， 加 热 溶 解 ， 开 始 时 ， 焦 硫酸 钾 分 解 ， 试 样 也 不 断 
地 被 分 解 ， 其 后 高 毛 酸 分 解 ， 溶 液 呈 草 黄色 ， 随 着 温度 上 升 ， 颜色 消失 ， 瓶 内 不 断 冒 
白 烟 ， 直 到 试 样 全 部 溶解 〈 深 液 澄清 ， 瓶 底 无 黑色 颗粒 ) ， 取 下 稍 冷 ， 加 100mL 水 ， 
摇 义 ， 加 SmL 硝酸 银 溶液 (0.5% ) 、15mL 过 硫酸 铵 溶液 (25% ) 、2 滴 硫 酸 鳃 溶液 
(4% ) ， 加 热 者 沸 至 铬 完全 氧化 (溶液 呈 高 鳃 酸 紫 红色 时 ， 表 明 铬 已 完全 和 氧化) ， 继 续 
者 沸 4 ~5min， 使 过 量 的 过 硫酸 铁 完 全 分 解 ， 用 流水 冷却 至 室温 ， 加 尿素 约 1g， 播 匀 ， 
使 其 溶解 后 ， 慢 慢 滴 加 亚 硝 酸 钠 溶 液 (0.5% ) 至 溶液 紫红 色 褪 去 ， 并 过 量 1 滴 ， 揪 
匀 ， 放 置 1 ~2min， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 黄 绿色 ,加 3 滴 N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 
酸 指示 剂 ， 继 续 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 樱桃 红色 转变 为 亮 绿色 ， 按 上 式 
计算 铬 的 质量 分 数 。 

2) 熔融 温度 不 宜 过 高 ， 时 间 不 宜 过 长 ， 否 则 ， 熔 块 不 易 淄 出 。 铬 铁 与 过 氧化 钠 共 
燃 时 ， 过 氧化 钠 既 是 碱 性 熔剂 ， 又 是 强 氧 化 剂 。 经 过 熔融 可 将 铬 全 部 氧化 为 铬 ( VI) 。 

3) 用 本 方法 测定 铬 时 钒 有 干扰 ， 必 须 进 行 校 正 。 质 量 分 数 为 1% 的 钒 等 同 于 质量 
分 数 为 0.34% 的 铬 。 

4) 硅 铬 合金 也 可 用 本 方法 测定 ， 但 应 以 硝酸 、 氧 氟 酸 溶解 试 样 后 ， 再 加 硫酸 
冒 烟 。 

2. 钼 蓝光 度 法 测定 磷 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 高 毛 酸 分 解 或 者 碱 熔融 ， 使 磷 氧 化 为 正 磷酸 ， 用 高 毛 酸 和 
氧化 钠 除 去 铬 ， 以 亚硫酸钠 将 铁 还 原 ， 加 入 钼 酸 铵 和 硫酸 肝 ， 使 之 反应 生成 磷 钼 蓝 ， 
测量 吸光 度 。 

(2) 主要 试剂 ” 显 色 剂 溶 液 : 称 取 20g 钼 酸 贸 [(NH,),Mo0,， .4HO] 溶 于 
100mL 温水 中 ， 然 后 加 700mL 硫酸 ,冷却 后 用 水 稀释 至 1000mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 1.0000g( 磷 质量 分 数 小 于 0.01%) 或 0.5000g ( 磷 质 量 分 数 
大 于 0.01% ) 试 样 ， 随 同 试 样 做 空白 试验 。 

1) 试 样 的 酸 深 解法. 将 试 样 置 于 300ml 烧杯 中 ， 加 20mL 省 饱和 盐酸 ， 加 热 至 试 
样 完 全 溶解 ， 再 加 入 20mL 高 毛 酸 ， 待 荧 发 至 骨 白 烟 ， 滴 加 盐酸 反复 进行 除 铬 ， 直 至 不 
再 出 现 氮 化 铬 酰 棕色 蒸气 ， 继 续 冒 白 烟 以 除去 氯 ， 冷 却 ， 加 约 40mL 水 ， 洲 解 可 溶性 盐 
类 ， 过 滤 于 250mL 容量 瓶 中 ， 用 温水 洗涤 4 次 或 5 次 ,冷却 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

移 取 25mL 试 液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 10mL 亚硫酸钠 溶液 (10% ) ， 在 沸水 
浴 中 加 热 至 溶液 无 色 ， 立 即 加 25mL 显 色 剂 溶液 ， 再 在 沸水 浴 中 加 热 15min， 用 流水 冷 
却 至 室温 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

用 1~3cm 比 色 下 ,在 波长 820nm 处 ， 以 随同 试 样 的 空白 溶液 作 参 比 ， 测 量 吸 
光度 。 
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2) 试 样 的 碱 熔融 法 : 将 试 样 置 于 30mL 的 镍 霸 塌 中， 加 入 10g 过 氧化 钠 ， 仔 细 搅 

拌 均匀 ， 再 覆盖 1g 过 氧化 钠 ， 徐 徐 加 热 使 试 样 熔化 ， 在 大 约 700% 保持 约 Smin， 并 不 
断 摇 动 使 其 熔化 ， 自 然 冷 却 后 ， 将 卉 塌 置 于 500mL 烧杯 中 ， 加 100mL 热 水 使 熔融 物 漫 
出 ， 取 出 圭 塌 用 水 洗 净 ， 冷 却 ， 用 硫酸 (1 +1) 中 和 并 过 量 20mL， 再 加 入 3mL 三 氯 化 
铁 溶 液 (1% ) ， 用 所 水 中 和 并 过 量 SmL， 慢 慢 者 沸 lmin， 沉 淀 用 中 速 滤纸 过 滤 ， 用 氮 
水 (1+50) 洗涤 。 
将 沉淀 用 水 和 盐酸 (1 +1) 冲洗 入 300mL 烧杯 中 ， 加 热 溶解 后 ， 加 10mL 高 氧 酸 ， 
蒸发 至 冒 白 烟 ， 使 残余 铬 氧化 ， 滴 加 盐酸 使 铬 挥发 ， 反 复 进 行 至 不 再 出 现 氯 化 铬 酰 ， 
继续 冒 白 烟 以 除去 握 ， 冷 却 ， 加 40mL 水 ， 洲 解 可 溶性 盐 类 ， 加 少量 滤纸 浆 ， 过 滤 于 
250mL 容量 瓶 中 ， 用 温水 洗涤 4 次 或 5 次 ， 用 流水 冷却 至 室温 后 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

移 取 25mL 试 液 ， 以 下 按 上 述 步骤 进行 显 色 、 测 量 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 磷 标 准 溶液 (10kg/mL) 0mL、 
lmL、2mL、…、S$mL， 按 分 析 步 又 显 色 、 测 量 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

五 、 铀 铁合金 中 钼 、 锰 的 测定 

1. 8- 羟基 唑 啉 重量 法 测定 钼 

(1) 方法 提要 试 样 用 硝酸 溶解 ， 在 酸性 溶液 中 以 EDTA 掩藏 铁 ， 在 乙酸 - 乙酸 铁 
缓冲 溶液 中 (pH =3.5 ~4)， 用 8- 羟基 哗 啉 沉淀 钼 ,沉淀 经 过 滤 、 洗 次 后 于 130% 烘 至 
恒 量 ,， 根据 8- 羟基 唑 啉 铀 沉淀 的 质量 计算 含 钼 的 质量 分 数 。 

(2) 主要 试剂 

1) 乙酸 -乙酸 铵 缓冲 溶液 : 称 取 7.5g 乙酸 馆 , 溶 于 150mL 水 中 ， 加 200mL 乙酸 
(1+1)， 混 匀 。 

2) 8- 凑 基 哮 啉 沉淀 剂 : 称 取 15g 8- 羟基 哮 啉 ， 洲 于 少量 乙酸 中 ,， 加 500mL 水 ， 加 
氨水 至 有 沉淀 生成 ， 再 加 盐酸 至 沉淀 恰好 溶解 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.2000g 试 样 ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 20mL 硝酸 (1 +1) ， 加 
热 至 试 样 完 全 溶解 ( 如 果 有 不 溶 物 ， 可 将 溶液 过 滤 ) ， 加 30mL EDTA 溶液 (10% ) ， 加 水 
至 约 150mL， 加 2 滴 或 3 滴 溴 酚 蓝 指示 剂 ， 用 氨水 (1 +1) 中 和 至 溶液 呈 蓝 色 (pH = 
4~5)， 加 4mL 乙酸 - 乙酸 匀 缓 冲 溶液 ， 加 热 至 沸 ， 加 20mL 8- 羟基 哗 啉 沉淀 剂 ， 者 沸 ， 冷 
却 ， 待 沉淀 下 沉 后 ， 用 已 称 至 恒 量 的 玻璃 砂 心 寺 塌 抽 滤 ， 用 水 充分 洗 净 烧 杯 及 沉淀 ， 然 
后 在 130% 烘 至 恒 量 (与 空 玻璃 砂 心 圭 塌 干燥 器 中 冷却 的 时 间 相 同 ， 一 般 为 1h) 。 

(4) 结果 计算 ” 钼 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(mi —m,) x0.2305 
式 中 mj 一 一 寺 吉 和 8- 羟 基 唑 啉 沉淀 的 质量 (g) ; 

m, 一 一 圭 坑 的 质量 (g) ; 
0. 2305 一 一 8- 羟 基 唆 啉 钼 换算 成 钼 的 系数 ; 
称 样 量 (g) 。 


























































































































w( Mo) = x 100% 
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(5) 附注 
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1) 本 方法 除 钨 与 钼 一 起 共 沉 淀 干扰 测定 外 ， 铁 合金 中 其 他 共存 元 素 均 不 干扰 
测定 。 

2) 用 氨水 中 和 时 溶液 呈 蓝 色 即 可 ， 当 pH 值 大 于 7 时 ，8- 产 基 唑 啉 铁 也 沉淀 ， 致 
使 钼 的 测定 结果 偏 高 。 

3) 圭 塌 中 的 8- 羟基 啉 沉淀 可 用 乙酸 洗涤 除去 。 

2. 过 硫酸 盐 氧 化 光度 法 测定 锰 

(1) 方法 提要 试 样 用 稀 硝酸 溶解 ， 在 硫 磷酸 介质 中 ， 以 硝酸 银 为 催化 剂 ， 用 过 
硫酸 锥 将 鳃 氧化 为 紫红 色 的 高 鳃 酸 ， 测量 吸光 度 。 

(2) 主要 试剂 

1) 定 锰 混 合 酸 : 在 每 1000mL 溶液 中 舍 0. 1g 硝酸 银 、12mL 硫酸 、15mL 硝酸 和 
15mL 磷酸 。 

2) 过 硫酸 钾 溶 液 (15% ) : 当日 配制 。 

(3) 分 析 步 又” 称 取 0. 5000g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 25mL 硝酸 (1 +3)， 
加 热 溶解 ， 者 沸 驱 除 氧 化 所 ， 加 10mL 过 硫酸 钾 (15% ) ， 者 沸 氧 化 约 2min， 冷 却 ， 于 
50mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 刻度 。 

称 取 5mL 试 液 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 20mL 定 锰 混 合 酸 ， 加 热 至 近 沸 ， 加 
5mL 过 硫酸 钾 ( 饼 ) 溶液 (15% ) ， 者 沸 约 308， 放 置 Imin， 冷 却 ， 移 人 50mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

用 2cm 比 色 下 ， 在 波长 530nm 处 ， 以 水 为 参 比 ， 测 量 吸 光度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 20mL 定 锰 混 合 酸 ， 依 次 加 入 锰 
标准 溶液 (0. 1mg/mL) 0mL、1mL、2mL、…、5mL， 按 分 析 步 又 显 色 和 测量 ， 并 绘制 
校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 试 样 洲 解 后 ， 不 能 用 过 硫酸 贸 氧 化 ， 因 为 会 生成 磷 钼 酸 铵 沉淀 ， 影 响 测定 。 用 
过 硫酸 钾 氧 化 时 ， 则 无 此 现象 。 

2) 试 液 显 色 后 ， 取 下 稍 加 静 置 ， 再 冷却 ， 有 利于 显 色 完全 与 稳定 。 

六 、 钨 铁合金 中 钨 、 磷 的 测定 

1. 三 氧化 钨 重量 法 测定 钨 

(1) 方法 提要 试 样 用 硝酸 -氧气 酸 溶 解 ， 在 辛 可 宁 或 动物 胶 存 在 的 情况 下 ， 形 成 
钨 酸 沉淀 析出 ， 将 沉 演 过滤、 洗涤 ， 灼 烧 成 三 氧化 钨 并 称 量 。 由 于 三 氧化 钨 容易 和 硅 
酸 、 包 、 铁 、 铬 、 钼 、 铁 等 共 沉 淀 ， 应 将 灼 烧 后 不 纯 的 三 氧化 铭 用 碳酸 钠 熔 融 ， 用 热 
水 溶解 忽 酸 钠 ， 留 在 溶液 中 过 滤 除 去 。 铁 等 元 素 ， 用 和 氧 氧 化 物 沉淀 ， 沉 淀 留 在 滤纸 上 ， 
经 灼 烧 后 称 量 ， 并 从 第 一 次 称 量 中 减 去 ， 即 为 三 氧化 钨 的 质量 ， 据 此 计算 钨 的 质量 
分 数 。 

(2) 主要 试剂 

1) 辛 可 宁 溶液 (12.5% ) : 称 取 12.$g 闻 可 宁 ， 深 于 100mL 盐酸 (1+1) 中 ,过 
滤 。 也 可 采用 动物 腕 溶液 (0. 5g/100mL)。 
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2) 洗涤 液 : 将 30mL 辛 可 宁 溶液 (12.5% ) 用 水 稀释 至 1000mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.5000g 试 样 ， 置 于 铂 轩 中 ， 加 7 ~8mL 氧气 酸 ， 加 盖 ， 滴 加 
2 ~3mL 硝酸 至 试 样 完 全 溶解 ， 移 去 盖 ， 用 水 冲洗 ， 加 15mL 硫酸 (1+1)， 蒸 发 至 
冒 白 烟 ， 稍 冷 ， 加 60mL 热 水 ， 放 置 1 ~2min 后 ,将 试 液 移 人 400mL 烧杯 中 ， 用 热 水 冲 
洗 ， 附 着 于 亚 壁 的 钨 酸 用 氨水 (1 +1) 溶解 ， 并 入 主 涂 液 中 ， 盖 上 表面 焉 ， 加 热 者 沸 
3 ~5min， 加 10mL 盐酸 ， 加 热 水 至 约 300mL， 加 10mL 辛 可 宁 溶液 (12.5% ) ， 加 少许 
纸浆 ， 于 90% 保温 1 ~2h， 并 时 常 搅拌 ， 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 温 热 的 辛 可 宁 洗 涤 液 洗 
涤 至 无 铁 离 子 为止 (用 硫 氰 酸 盐 溶 液 检 查 ) 。 

将 沉淀 及 滤纸 一 起 移入 已 恒 量 的 铂 卉 雹 内 ， 开 始 于 低温 ， 然 后 提高 温度 于 750 ~ 
800C 灼 烧 10min,， 冷却 ， 称 量 质量 为 m,。 在 铂 南 坑 中 加 入 3g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 熔融 ， 
冷却 ， 于 250mL 烧杯 中 ， 用 70mL 水 浸出 熔 融 物 ， 向 溶液 中 加 3mL 乙醇 ， 加 热 至 70 ~ 
80% ， 使 其 溶解 ， 放 置 20 ~30min， 加 少许 纸浆 ， 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 热 的 碳酸 镁 溶液 
(2% ) 洗 净 ， 将 沉淀 及 滤纸 移 人 原 寺 声 中 ， 灰 化 、 灼 烧 ， 冷 却 后 ， 称 量 质 量 为 m,。 

(4) 结果 计算 ” 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

w(W) = (m 0 x0.7931 x 100% 
式 中 mj 一 一 卉 坑 及 不 纯 氧 化 铭 的 质量 (g); 
m, 一 一 盐 吉 铁 、 钼 、 钛 等 氧化 物 的 质量 (g) ; 
0.7913 一 一 三 氧化 钨 换算 成 钨 的 系数 ， 
称 样 量 (g) 。 


































































































(5) 附注 

1) 加 入 辛 可 宁 游 液 后 ， 温 度 不 宜 太 高 ， 以 免 温 度 过 高 使 辛 可 宁 分 解 ， 致 使 钨 酸 沉 
淀 不 完全 。 辛 可 宁 也 可 使 用 动物 胶 或 罗 单 明 B 替代 。 

2) 氧化 多 在 高 温 下 可 能 烧 损 ， 灼 烧 温 度 以 750 ~ 850Y 为 宜 。 在 600 色 时， 生成 的 
三 氧化 钨 吸水 率 大 。 

2. 乙酸 丁 酯 革 取 磷 钼 蓝光 度 法 测定 磷 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硝酸 - 氧 氟 酸 涂 解 ,在 c(HNO,) =0.6 ~0.8molL 的 硝酸 介 
质 中 ， 用 高 锰 酸 钾 将 磷 氧 化 为 正 磷 酸 ， 与 钼 酸 锭 生成 磷 钼 杂 多 酸 ， 用 乙酸 丁 酯 某 取 ， 
以 氧化 亚 锡 还 原 成 钥 蓝 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 磷 。 

(2) 主要 试剂 

1) 钼 酸 镁 溶液 (5% ) : 称 取 25g 钼 酸 饶 深 于 200mL 水 中 ， 将 溶液 倒 人 190mL 硝 
酸 (1+3) 中 ， 搅 名， 以 水 稀释 至 500mL， 储 存 于 塑料 瓶 中 。 

2) 氧化 亚 锡 溶 液 : 称 取 0. 5g 氧化 亚 锡 溶 于 8mL 盐酸 中 ， 用 水 稀释 至 50mL， 加 
0.7g 抗坏血酸 ， 插 匀 ， 使 其 溶解 。 溶 液 应 当天 配制 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.2000g 试 样 置 于 铂 王 中， 加 10mL 硝酸 (1+3) ， 分 次 加 入 
lnmL 氧 氟 酸 ， 加 热 溶解 完全 〈 用 塑料 棒 搅 拌 ) ， 用 少量 水 冲洗 严 盖 及 严 壁 ， 者 沸 ， 滴 加 
高 锰 酸 钾 深 液 (1% ) 氧化 ， 滴 加 亚 硝酸 钠 溶液 (1% ) 还 原 过 量 的 高 锰 酸 钾 ， 冷 却 ， 
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移 至 50mL 容量 瓶 中 ， 用 15mL 硝酸 (1 +3) 洗涤 铂 亚 ， 再 用 水 洗 ， 将 洗 液 并 和 容量 瓶 
中 ， 加 约 0. 5g 尿素 ， 用 水 稀释 至 刻度 并 立即 转移 至 塑料 杯 或 铂 严 中 。 

移 取 5mL 试 液 置 于 小 口 塑料 瓶 中 ,加 SmL 硝酸 (1 +10)、1lmL 氧气 酸 、8mL 钼 酸 
馆 浴 液 (5% ) ， 准 确 加 入 10mL 乙酸 丁 酯 ， 加 硼酸 约 1g， 葵 取 30 ~60s， 将 溶液 移 至 分 
液 漏斗 中 ， 分 层 后 弃 去 水 相 ， 有 机 相 用 10mL 盐酸 (15%) 洗涤 ， 弃 去 水 相 ， 加 
1 ~2mL 氧 化 亚 锡 浴 液 还 原 ， 弃 去 水 相 ， 加 2mL 乙醇 。 

将 有 机 相 倒 人 lem 比 色 亚 ， 在 波长 660nm 处 ， 以 水 为 参 比 ,测量 吸 光度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 移 取 磷 标准 溶液 (10ug[mL) 0.5SmL、lmL、2mL、3mL， 
依次 置 于 60mL 刻度 分 液 漏斗 中 ， 加 10mL 硝酸 (1 +10) 、3 ~ SmL 钥 酸 铵 溶液 (5% ) ， 
准确 加 入 10mL 乙酸 丁 酯 ， 振 摇 荃 取 30 ~ 60s， 分 层 后 弃 去 水 相 ， 将 有 机 相 用 10mL 盐 
酸 洗 液 (15% ) 洗涤 ， 以 下 按 分 析 步 又 操作 。 

(5) 附注 

1) 钨 对 测定 有 干扰 ， 可 能 是 由 于 形成 磷 钨 酸 而 不 被 萃取 ， 必 须 加 足够 量 的 氧 氛 酸 
(lmL) 。 但 由 于 氧 氟 酸 也 同时 与 钼 酸 铵 形成 络 合 物 ， 因 此 在 加 入 氢 氟 酸 的 条 件 下 必须 
增加 钼 酸 饿 的 用 量 。 本 方法 中 加 8mL 钥 酸 匀 ， 以 消除 钨 的 影响 。 

2) 钨 铁 的 显 色 深 液 色泽 不 稳定 ， 有 机 相 必 须 用 盐酸 洗 液 洗 涤 1 次 或 2 次 ， 并 加 入 
2mL 乙醇 ， 这 时 显 色 液 的 色泽 较 稳 定 ( 约 10min) 。 绘 制 校准 曲线 时 应 同样 加 2mL 
乙醇 。 

七 、 硅 钙 钠 合金 (孕育 剂 ) 中 钙 、 钢 、 硅 的 测定 

1. EDTA 滴定 法 测定 钙 、 钠 

(1) 方法 提要 试 样 以 硝酸 - 氧 氢 酸 溶 解 ， 用 高 氛 酸 冒 烟 除 气 和 硅 ， 用 水 溶解 盐 类 
后 ， 用 铜 试剂 分 离 铁 等 元 素 。 在 碱 性 介质 中 ， 以 钙 黄 绿 素 为 指示 剂 ， 用 EDTA 标准 溶 
液 滴定 钙 钢 合 量 ， 男 取 一 份 溶液 ， 在 相同 条 件 下 以 硫酸 钠 沉 演 负 ， 用 EDTA 标准 溶液 
滴定 钙 ， 用 差 减 法 计算 钢 的 质量 分 数 。 

(2) 主要 试剂 

1) EDTA 标准 溶液 [c(EDTA) =0.02000mol/L]: 用 基准 试剂 配制 。 

2) 钉 黄 绿 素 指示 剂 : 将 1g 钙 黄 绿 素 、1g 甲 基 百 里 酚 蓝 与 20g 硝酸 钾 混 匀 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.5000g 试 样 ， 置 于 铂 王 中， 加 10mL 硝酸 ， 滴 加 氧 氟 酸 至 试 
样 完全 溶解 ， 加 5mL 高 握 酸 ， 蔡 发 至 冒 白 烟 直 至 近 干 ， 用 少量 水 溶解 盐 类 , 移入 
250mL 烧杯 中 ， 用 氨水 (1 +1) 调节 溶液 pH 值 约 为 1.5， 加 20mL 铜 试剂 (DDTC) 溶 
液 (20% ) ， 摇 匀 ， 放 置 约 1min， 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 将 滤液 接收 于 250mL 容量 瓶 中 ， 
用 水 洗涤 沉淀 ， 并 稀释 至 刻度 。 

1) 钙 的 测定 步骤 : 移 取 50mL 试 液 ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 水 约 20mL、 三 乙醇 
胺 (1+3) 10mL、 氧 氧化 钾 溶 液 (10% ) 10mL， 预 置 EDTA 标准 溶液 ， 加 硫酸 钠 约 
1g， 搅 拌 使 其 溶解 ， 此 时 有 白色 硫酸 钢 沉 淀 产 生 ， 放 置 1 ~2min， 加 5mL 硫酸 镁 (或 
氧化 镁 ) 溶液 (1% ) (目的 在 于 使 终点 变化 比较 明显 ) ， 加 少许 钙 指 示 剂 ， 用 EDTA 
标准 溶液 滴定 至 紫红 色 变 为 纯 蓝 色 为 终点 (Vi)。 
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2) 钙 + 钢 的 测定 步骤 移 取 50mL 试 液 ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 水 约 20mL、 三 
乙醇 胺 (1 +3) 10mL、 氧 氧化 钾 洲 液 (10% ) 10mL 及 少许 钙 黄 绿 素 指示 剂 ， 用 EDTA 
标准 溶液 滴定 至 绿色 芝 光 消失 为 终点 (V,)。 

(4) 结果 计算 ” 钙 、 钢 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 





























x 00 
w( Ca) = x 100% 
mh 
eV -VW) x 
w( Ba) = 5 x100% 
“ol 


式 中 ”c 一 一 EDTA 标准 溶液 的 浓度 ( mol/L); 
V 一 一 滴定 钙 时 消耗 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
VW, 一 一 滴定 钙 、 钢 时 消耗 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
WV 一 一 试 样 溶液 的 体积 (mL) ; 
一 一 移 取 的 试 样 溶液 的 体积 (mL) ; 




















40. 08 一 一 钙 的 摩尔 质量 (gmoL) ; 
137. 3 一 一 饥 的 摩尔 质量 ( g/molL); 
m 一 一 称 样 量 〈(g) 。 
(5) 附注 











1) 预 置 EDTA 是 为 了 减少 硫酸 钢 沉 淀 吸 附 硫酸 钙 而 致使 钙 测 定 结果 偏 低 。 预 置 
EDTA 的 量 应 接近 终点 ， 可 取 一 份 溶液 ， 按 分 析 步 又 先 不 预 置 EDTA 滴定 ， 然 后 参考 
EDTA 滴定 毫升 数 少 加 0.2 ~0.3mL 预 置 。 钙 、 钢 含量 低 时 无 需 预 置 EDTA。 

2) 用 钙 黄 绿 素 指示 剂 进行 钙 、 钢 合 量 滴定 时 ， 应 使 光线 由 操作 者 背后 照射 , 最 好 
用 一 块 黑色 遮 板 作 背景 ， 用 电磁 搅拌 器 搅拌 ， 以 便于 终点 的 观察 。 

2. 气 硅 酸 钙 沉淀 酸 碱 滴定 法 测定 硅 

(1) 方法 提要 试 样 经 硝酸 - 毛 氢 酸 溶解 ， 硅 转化 为 氢 硅 酸 ， 加 入 钾 盐 ， 生 成 氟 硅 
酸 钙 沉淀 ， 经 过 滤 并 洗 净 沉淀 ， 溶 解 于 沸水 中 ， 生 成 毛 氟 酸 。 其 化 学 反应 式 为 

K,SiF, + 4H,0 = H,Si0, +2KF +4HF 

以 省 广 香 草 酚 蓝 为 指示 剂 ， 用 和 氧 氧 化 钠 标 准 溶液 滴定 游离 的 氢气 酸 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧 氛 酸 : 使 用 前 需 做 空白 试验 。 若 滴定 毛 氧 化 钠 标准 溶液 (0. lmol/L) 超过 
0. 5mL， 应 进行 精制 ， 取 100mL 氧 氟 酸 ， 加 10mL 乙醇 、20g 硝酸 钙 ， 揪 匀 后 放置 过 夜 ， 
过 滤 于 塑料 瓶 中 。 

2) 硝酸 洗涤 液 : 称 取 10g 硝酸 钾 溶 于 90mL 水 中 ， 加 入 10mL 乙醇 。 

3) 中 性 水 : 将 蒸馏 水 煮沸 ， 加 数 滴 澳 廊 香 草 酚 蓝 作 指 示 剂 (19 乙醇 溶液 ) ， 再 加 
2 滴 氧 氧化 钠 标准 溶液 (0. 1mol/L) ， 者 至 溶液 呈 绿 色 。 
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4) 氧 氧 化 钠 标 准 溶液 [c(Na0H) = 0. 10molL]: 用 邻 茶 二 甲酸 氧 钾 基 准 试剂 
标定 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.10008g 试 样 ， 置 于 塑料 杯 中 ， 加 10mL 硝酸 、5mL 氧气 酸 ， 
在 室温 下 溶解 完全 ， 加 20mL 硝酸 钾 饱 和 溶液 ， 加 少许 纸浆 ， 搅 名， 在 冷水 浴 中 放置 
10min 以 上 ,使 氟 硅 酸 钾 沉淀 完全 。 

用 塑料 漏斗 、 慢 速 滤 纸 过滤 ， 沿 滤纸 周围 滴 加 数 滴 甲 基 橙 指示 剂 ， 用 硝酸 钾 洗 涤 
液 洗 至 红色 消失 。 

将 沉淀 及 滤纸 放 入 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 100 ~ 150mL 沸腾 的 中 性 水 ， 加 几 滴 省 廊 香 
草 酚 蓝 指示 剂 ， 立 即 以 氧 氧 化 钠 标准 溶液 滴定 至 蓝 色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ，” 硅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
7. 022 


c(V-V,)x 
WHY = 一 1000 x 100% 









































式 中 “< 一 一 所 氧化 钠 标准 溶液 的 浓度 (molL) ; 
一 一 滴定 时 消耗 所 氧化 钠 标准 涂 液 的 体积 (mL); 
页 一 一 空白 试验 时 消耗 氢 氧 化 钠 标准 洲 液 的 体积 (mL ) ; 


7.022 一 一 地 Si 的 摩尔 质量 (g/mol) ; 


称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 铁合金 中 硅 质 量 分 数 在 0. 5% 以 上 的 测定 。 

2) 试 样 在 室温 下 溶解 慢 ， 可 和 置 于 70 ~80%C 的 水 浴 上 溶解 。 

3) 洗涤 沉淀 时 ， 务 必 将 塑料 杯 及 滤纸 上 的 游离 酸 洗 交 。 但 洗涤 次 数 过 多 时 ， 氟 硅 
酸 钙 会 有 少量 溶解 ， 一 般 采用 尽量 少 的 洗涤 液 ， 滤 干 后 再 洗 下 一 次 。 也 可 以 采用 中 和 
游离 酸 的 办 法 ， 但 至 少 要 洗 6 次 ， 以 免 铁 离 子 等 的 干扰 。 其 操作 方法 为 :将 沉淀 及 滤 
纸 移 人 原 烧 杯 中 ， 加 约 10mL 硝酸 钙 乙 醇 溶液 (水 与 乙醇 ， 按 体积 比 为 1: 1 混合 后 ， 加 
硝酸 钾 至 饱和 ) ， 用 塑料 棒 捣 碎 ， 加 5 滴 溴 廊 香 草 酚 蓝 指 示 剂 ， 滴 加 氧 氧 化 钠 标准 溶液 
至 恰 呈 蓝 色 〈 不 计量 此 时 所 用 氢 氧 化 钠 标准 溶液 的 体积 ) ， 加 中 性 沸水 ， 再 用 氢 氧 化 钠 
标准 溶液 滴定 至 蓝 色 为 终点 。 

4) 也 可 用 酚 栈 作 指示 剂 ， 滴 定 至 红色 为 终点 。 
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第 五 节 ”铁合金 的 光谱 分 析 方 法 


一 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 硅 铁 中 铝 元 素 的 含量 

1. 方法 提要 

试 样 用 硝酸 、 氧 氟 酸 、 高 毛 酸 分 解 ， 蒸 发 溶液 至 冒 高 毛 酸 白 烟 ， 用 碳酸 钠 - 硼酸 混 
合 液 熔融 残 漆 ， 将 熔融 残渣 溶解 于 主 液 中 ， 然 后 将 溶液 喷 人 一 氧化 二 氮 - 乙 烽 火 焰 中 ， 
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通过 铝 空心 阴极 灯 发 射 的 309. 3nm 的 谱 线 ， 用 原子 吸收 光谱 法 测定 铝 含量 。 

本 方法 适用 于 硅 铁 中 铝 含量 为 0.05% ~5. 00% (质量 分 数 ) 的 测定 。 

2. 主要 试剂 

(1) 混合 熔剂 将 2 份 碳酸 钠 和 1 份 硼酸 研 细 并 混 匀 。 

(2) 常用 试剂 ”硝酸 (1. 42g/mL)、 盐 酸 (1+9)、 高 氧 酸 (1.67g/mL) 、 氧 氟 酸 
(1.15g/mL) 、 盐 酸 (1. 19g/mL)。 

(3) 纯 铁 溶液 (10g/L) 

1) 准确 称 取 10g 纯 铁 (质量 分 数 为 99. 98% ， 铝 的 质量 分 数 小 于 0.01% ) ， 置 于 
600mL 烧杯 中 ， 加 入 50mL 盐酸 ， 缓 慢 加 热 至 完全 溶解 ， 移 和 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 准确 称 取 $g 纯 铁 (质量 分 数 为 99.98% ， 铝 的 质量 分 数 小 于 0.01% ) ， 置 于 
600mL 烧杯 中 ， 加 入 25mL 盐酸 ， 绥 慢 加 热 至 完全 溶解 ， 加 入 25mL 高 氯 酸 ， 加 热 至 冒 
高 毛 酸 烟 ， 冷 却 ， 加 入 50mL 盐酸 ， 待 洲 液 澄清 ， 再 加 入 50mL 水 。 

将 成 有 7.5g 混合 熔剂 的 铂 寺 塌 置 于 1000% 高 温 炉 中 熔融 ， 放 置 冷却 ， 浸 入 上 述 铁 
溶液 中 ， 绥 慢 加 热 至 燃 块 完全 溶解 ， 用 水 清洗 圭 塌 并 取出 ,冷却 ， 移 和 人 500mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(4) 校准 曲线 底 液 ”将 盛 有 7.5g 混合 熔剂 的 铂 圭 塌 置 于 1000% 高 温 炉 中 熔融 ， 放 
置 冷 却 ， 浸 入 盛 有 30mL 盐酸 、15mL 高 氧 酸 和 50mL 水 的 250mL 烧杯 中 ， 缓 慢 加 热 至 
熔 块 完全 溶解 ， 用 水 清洗 卉 塌 并 取出 ,冷却 ， 移 人 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 

(5) 铝 标 准 溶液 ”准确 称 取 1g 除去 表面 氧化 物 的 高 纯 金 属 铝 (质量 分 数 大 于 或 等 
于 99.9% ) ， 置 于 600mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 ， 加 热 至 完全 溶解 ， 移 人 1000mL 容 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 铝 lmg。 

3. 仪器 

原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 一 氧化 二 氮 - 乙 类 火 焰 燃 烧 器 和 铝 空 心 阴 极 灯 。 仪 器 应 满足 
火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 称 取 1.0g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

(2) 试 样 的 处 理 ”随同 试 样 进行 空白 试验 。 在 所 有 情况 下 除 加 入 50mL 铁 溶 液 
(10g/L) 外 ， 丝 按 相同 分 析 步 骤 进 行 ， 并 使 用 相同 量 的 所 有 试剂 。 

(3) 试 样 溶 液 的 制备 ”将 试 样 置 于 100mL 铂 亚 中 ， 加 入 10mL 硝酸 ， 了 逐渐 缓慢 滴 
加 10mL 氧 氟 酸 ， 在 室温 下 反应 至 停止 骨气 泡 为 止 。 

加 入 SmL 高 毛 酸 ， 加 热 至 冒 高 握 酸 烟 至 近 干 ， 冷 却 ， 向 烧杯 中 加 入 30mL 盐酸 
( 若 试 样 中 硅 含 量 大 于 或 等 于 65% ， 则 向 得 到 的 溶液 中 加 入 30mL 铁 溶 液 ) 。 加 热 溶解 
盐 类 ， 用 慢 速 定量 滤纸 过 滤 残 漆 ， 用 250mL 烧杯 收集 滤液 ， 用 约 100mL 温水 洗涤 残渣 
和 滤纸 。 将 滤纸 和 残渣 移入 铂 圭 塌 中 ， 先 低温 灰 化 后 ， 于 1000% 高 温 炉 中 灼 烧 15min， 
取出 冷却 ， 加 入 1. 5g 混合 熔剂 ， 于 250% 电热 板 上 加 热 15min 后 ， 置 于 1000%C 高 温 炉 
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中 熔融 15min， 取 出 稍 冷 。 


将 圭 塌 放 和 人 盛 有 滤液 的 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 ， 缓 慢 加 热 至 熔 块 完全 溶解 。 沙 
并 取出 霸 塌 ， 加 热 调 整 溶液 体积 约 为 60mL， 冷 却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 





刻度 ， 混 匀 。 
(4) 测量 











在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 用 一 氧化 二 氮 - 乙 ; 
制 校 准 曲 线 的 试剂 空白 溶液 调 零 ， 于 波长 309. 3nm 处 测量 其 吸光 度 。 将 试 样 洲 液 的 吸 





光度 减 去 随同 试 样 空 白 溶液 的 
当 试 样 中 铝 含 量 超 过 校准 
燃烧 器 进行 测定 。 
(5) 校准 曲线 的 绘制 





























吸光 度 ， 从 校准 




















由 线 上 查 出 铝 的 含量 。 
和 H 线 范围 时 ， 用 水 稀释 2.5 ~ 10 倍 后 测定 ， 或 适当 偏转 


E 兆 





块 火 焰 和 铝 空 心 阴极 灯 ， 以 绘 


向 8 个 100mL 容量 瓶 中 分 别 加 入 50. 0mL 铁 溶液 和 20. 00mL 





校准 曲线 底 液 ， 然 后 按照 表 2- 19 分 别 加 入 铝 标准 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 按 上 
述 方法 测量 吸光 度 。 每 一 溶液 的 吸光 度 减 去 零售 量 溶液 的 吸光 度 为 净 吸 光度 ， 以 净 吸 
光度 为 纵 坐 标 ， 元 素 含 量 为 横 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 或 称 取 不 同 含量 的 同类 标准 物质 











按 分 析 步 又 操作 ， 测 量 吸 光度 





， 绘 制 校准 曲线 。 

















注意 : 当 试 液 稀释 时 ， 校 准 曲线 中 铁 量 和 酸度 相应 按 稀释 倍数 减少 ， 使 其 保持 与 


被 测试 液 一 致 。 


表 2-19 铝 标准 溶液 加 入 量 对 应 的 校准 曲线 校准 点 含量 












































相当 于 试 样 中 铝 的 含量 
名 标准 溶液 “| ”相应 铝 的 
| 试 样 原 溶液 / 试 样 原 溶液 稀释 2.5 | 试 样 原 溶液 稀释 10 信 
(g/100mL) 倍 /( g/250mL) /(g/1000mL) 
0 0 0 0 0 
0.50 0.50 0.05 0, 125 0.50 
1.00 1.00 0.10 0.25 1.00 
2.00 2. 00 0. 20 0. 50 2. 00 
2.50 2. 350 0.25 0.625 2. 0 
3.00 3.00 0.30 0.75 3.00 
4.00 4.00 0.40 1. 00 4. 00 
S. 00 5. 00 0. 50 1. 2 5.00 
5. 结果 计算 
试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
w(Al) = (0 -PIV 10- 
mr 
式 中 pp 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 试 样 溶液 中 铝 的 质量 浓度 (g/mL); 
Pp; 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 空白 溶液 中 铝 的 质量 浓度 (pg/mL); 








一 试 液 的 总 体积 (mL); 
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分 取 试 液 比 ; 

二 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 硅 铁 中 钙 元 素 的 含量 

1. 方法 提要 

试 样 用 硝酸 、 和 氧气 酸 分 解 、 用 高 氢 酸 冒 烟 蔡 干 ， 在 盐酸 介质 中 以 钢 盐 为 释放 剂 ， 
于 原子 吸收 光谱 仪 波长 422. 7nm 处 ， 以 空气 - 乙 烽 火 焰 测 定 钙 的 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 硅 铁 中 钙 含 量 为 0.050% ~ 1. 80% (质量 分 数 ) 的 测定 。 

2. 主要 试剂 

1) 硝酸 (1.42g/mL) 、 氧 氟 酸 (1.15g/mL)、 盐 酸 (1 +4) 、 高 毛 酸 (1.67g/mL) 、 盐 
酸 (1+99)。 

2) 抗坏血酸 溶液 (25g/L) 。 

3) 铀 溶液 : 称 取 10g 氧化 钢 (质量 分 数 为 99.99% ) ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 
100mL 水 ，10mL 盐酸 (1. 19g[mL) ， 置 于 电热 板 上 加 热 至 完全 洲 解 ， 蒸 发 至 约 SmL， 
取 下 加 入 100mL 水 溶解 盐 类 , 冷却， 用 水 稀释 至 500mL， 混 勺 。 此 游 液 ImL 约 含 
0.017g 铀 。 

4) 铁 溶液 : 称 取 14. 5g 三 氯 化 铁 〈FeCl . 6HO) ， 置 于 500mL 烧杯 中 ， 加 入 
200mL 水 、10mL 盐酸 (1. 19g/L)， 溶解 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 此 溶液 1mL 含 3mg 铁 。 

5) 钉 标 准 溶液 : 称 取 0. 2497g 预先 在 105 ~ 110% 的 烘箱 中 烘 至 恒 量 的 无 水 碳酸 钙 
基准 试剂 ， 置 于 250mL 的 烧杯 中 ， 加 入 30mL 水 、10mL 盐酸 (1. 19g/mL) ， 加 热 溶解 
后 煮沸 2min， 冷 却 至 室温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 义 。 此 溶液 
lmL 含 100kg 钙 。 

3. 仪器 

铂 亚 ， 容 积 为 130 ~ 200mL; 原子 吸收 光谱 仪 ， 带 有 空气 - 乙 烽 火 焰 燃 烧 器 ， 钙 空 
心 阴极 灯 。 仪 器 应 满足 火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 称 取 0. 1g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

(2) 试 样 的 处 理 ” 随 同 试 样 进行 空白 试验 。 

(3) 测定 ”将 试 样 置 于 铂 和 中 ， 加 入 3mL 硝酸 ， 滴 加 3mL 氧 氟 酸 ， 置 于 电热 板 上 加 
热 溶解 ， 加 入 5mL 高 氯 酸 ， 继 续 加 热 蒸发 至 干 ， 取 下 冷却 ， 加 入 10mL 盐酸 (1 +4)， 加 
热 溶 解 盐 类 ， 取 下 冷却 ， 将 溶液 移入 200mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 抗坏血酸 溶液 ( 若 
试 液 中 含 50mg 铁 ， 则 加 入 20mL 抗坏血酸 溶液 ) ， 混 匀 ， 加 入 10. 00mL 钢 溶 液 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 将 溶液 在 原子 吸收 光谱 仪 波长 422. 7nm 处 ， 用 空气 - 乙 抉 火焰， 以 
水 调 零 ， 测 量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 低 含量 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、1. 50mL、3. 00mL、4. 50mL、6. 00mL、 
7. 50mL、9. 00mL 钙 标 准 溶液 ， 分 别 置 于 一 组 200mL 容量 瓶 中 。 
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2) 高 含量 校准 曲线 的 绘制 ; 移 取 0mL、3. 00mL、6. 00mL 、9. 00mL 、12. 00mL、 
15. 00mL、18. 00mL 钙 标 准 深 液 ， 分 别 置 于 一 组 200mL 容量 瓶 中 。 
向 上 述 校准 曲线 系列 溶液 中 加 入 与 试 样 中 铁 含量 相当 的 铁 深 液 ， 加 入 10mL 抗 坏 血 











酸 溶液 ， 混 匀 。 加 入 10. 00mL 铀 溶液 ， 用 盐酸 (1 +99) 稀释 3 








EE 刻度， 混 匀 。 测 定 校准 


溶液 的 吸光 度 ， 减 去 零 含量 浴 液 的 吸光 度 ， 以 钙 的 含量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐标 ， 











绘制 校准 曲线 。 





从 高 含量 校准 曲线 系列 溶液 中 各 取 50mL 溶液 ,分 别 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 














补 加 2. SmL 铀 溶液 ， 用 盐酸 (1 +99) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 测 定 吸光 度 , 减 去 





仿 且 





溶液 的 吸光 度 ， 以 钙 的 含量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐标 ,绘制 校 准 曲 线 。 


5. 结果 计算 
试 样 中 钙 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 





一 D， V 
(pi1 -p,) wi 
mr 


w(Ca) = 
式 中 pp 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 试 样 溶液 中 钙 的 质量 浓度 
p; 从 校准 曲线 上 查 得 空白 溶液 中 钙 的 质量 浓度 
/一 一 试 液 的 总 体积 (mL); 
分 取 试 液 比 ; 
mm 一 一 试 样 量 (8g)。 























Tr 





(Mg/ mL); 
( Kg/ mL); 


三 、ICP- AES 法 测定 硅 铁 中 铝 、 钙 、 锰 、 铬 、 钛 、 铜 、 磷 和 镍 的 含量 


1. 方法 提要 














蕊 里 





出 


试 样 用 硝酸 、 氧 气 酸 和 盐酸 分 解 ， 高 握 酸 冒 烟 驱 尽 硅 和 和气 ， 盐 酸 溶解 盐 类 ， 将 试 
液 稀释 至 一 定 体 积 ， 用 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 测量 溶液 中 分 析 元 素 的 发 射 光 谱 
强度 或 对 包 的 相对 强度 ， 在 校准 曲线 上 计算 各 元 素 的 质量 分 数 。 



































各 元 素 测定 范围 和 推荐 的 分 析 线 波长 见 表 2-20。 


表 2-20 各 元 素 测定 范围 和 推荐 分 析 线 波长 





























分 析 元 素 测定 范围 〈 质 量 分 数 ,% ) 波长 /nm 
Al 0.01 ~3.00 394. 401 ，396. 152 
Ca 0.01 ~2.50 393. 366 ，317. 933 
Mn 0.01~1.00 257. 610, 279. 827 
Cr 0.005 ~0.50 357. 869 ，283. 563 
Ti 0.005 ~0.10 334. 941 ，336. 121 
Cu 0. 005 ~0. 10 324. 754 ，223. 008 
了 0. 005 ~0. 10 178. 287，213. 618 
Ni 0. 005 ~0. 10 231. 604, 221.647 
Y 224. 306 ，324. 228 ，371. 030 
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2. 主要 试剂 

1) 硝酸 (1. 42g/mL) ， 氧 氟 酸 (1. 15g/mL) 、 盐 酸 (1. 19g/L) 和 盐酸 (1 +3)。 

2) 氢气 ,纯度 大 于 99.99% ; 用 于 分 光 室 吹 扫 的 氢气 或 氮气 纯度 应 大 
于 99. 999% 。 

3) 标准 储备 溶液 

Q9 铝 、 钙 、 鳃 、 铬 的 标准 储备 溶液 : 1. 00mg/mL 和 50ug/mL。 

@ 詹 、 铜 、 磷 、 镍 的 标准 储备 溶液 : 0. 50mg/mL 和 50pg/mL。 

@) 包 标 准 储备 溶液 : 200. 0pg/ mL。 

@ 钛 、 钢 、 磷 、 镍 混合 标准 储备 洲 液 : 50pg/ mL。 

4) 纯 铁 (质量 分 数 大 于 99. 98% 或 分 析 元 素 含量 已 知 ) 。 

3. 仪器 

1) 单 标 线 移 液 管 、 分 度 移 液 管 和 单 刻 度 容 量 瓶 。 

2) ICP 光谱 仪 : 采用 的 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 应 满足 ICP- AES 分 析 方 法 通 
则 对 仪器 的 要 求 ， 本 方法 的 推荐 分 析 谱 线 见 表 2-20。 选 择 分 析 谱 线 时 ， 应 尽量 避免 共 
存 元 素 对 待 测 元 素 的 光谱 干扰 ， 必 要 时 采用 基体 匹配 或 干扰 系数 校正 法 进行 校正 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 称 取 0. 5g 试 样 ， 精 确 至 0. 0002g。 

(2) 试 样 溶液 的 制备 ”将 试 样 置 于 200mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 (随同 试 样 进 行 空 
试验 ) ， 用 少量 水 湿润 ， 加 10mL 硝酸 ， 用 塑料 管 小 心 滴 加 约 SmL 氧 氟 酸 ， 至 激烈 反应 
停止 ， 加 入 5mL 盐酸 ， 缓 慢 加 热 至 试 样 溶解 完全 ， 加 约 8mL 高 毛 酸 ， 低 温 加 热 至 冒 高 
氧 酸 烟 ， 用 水 冲洗 杯 壁 ， 继 续 低温 加 热 冒 烟 至 剩 2 ~3mL 溶液 ， 稍 冷 ， 加 20mL 盐酸 ， 
加 热 溶解 盐 类 ,冷却 至 室温 ， 将 试 液 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 
若 用 内 标 法 测量 ， 在 稀释 之 前 ， 应 加 入 5. 00mL 包 标 准 溶液 。 

注意 : 高 毛 酸 冒 烟 时 应 保持 较 低 的 温度 (200Y% 左右 ) ,不 能 冒 浓 白 烟 ， 否 则 会 造 
成 钙 的 损失 。 

(3) 校准 溶液 的 制备 

1) 用 标准 溶液 绘制 校准 曲线 : 用 相当 于 试 样 中 铁 量 的 纯 铁 代替 试 样 ， 按 照 上 述 试 
样 溶液 制备 过 程 操 作 ， 在 最 终 稀释 到 100mL 以 前 ， 加 入 各 分 析 元 素 的 标准 溶液 。 其 浓 
度 范 围 要 覆盖 所 分 析 元 素 的 浓度 范围 ， 每 一 条 校准 曲线 均 需 要 由 5 个 以 上 的 测量 点 绘 
制 而 成 ， 并 呈 合 适 的 梯次 。 

注意 : 铁 的 质量 分 数 为 20% ~ 30% 硅 铁 的 分 析 ， 可 采用 0. 12g 纯 铁 代替 试 样 ( 相 
当 于 试 样 含 24% 的 铁 和 75% 左 右 的 硅 ) 。 

为 使 校准 溶液 的 离子 浓度 基本 一 致 ， 某 一 校准 溶液 中 各 分 析 元 素 不 应 都 是 最 高 或 
最 低 的 。 如 果 由 于 浓度 过 高 使 得 校准 曲线 呈 非 线性 ， 则 使 用 次 灵敏 线 或 者 适当 稀释 试 
样 溶液 和 校准 溶液 。 

注意 : 虽然 ICP 光谱 测量 线性 范围 较 宽 ， 但 是 当 分 析 元 素 含量 跨度 较 大 时 ， 仍 愉 
议 高 含量 范围 和 低 含量 范围 分 段 绘 制 校准 曲线 ， 这 样 有 利于 低 含 量 元 素 的 测量 。 如 果 
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只 需要 测量 铝 、 钙 、 镭 、 铬 、 铁 、 铜 、 磷 和 镍 等 元 素 中 的 某 一 个 或 几 个 元 素 的 含量 ， 
可 只 配制 需要 测量 的 元 素 的 混合 校准 溶液 。 

2) 采用 同类 标准 物质 溶液 绘制 校准 曲线 称 取 0. 5000g 数 个 与 被 测试 样 同 类 的 
标准 物质 ， 各 被 测 元 素 有 4 个 以 上 测量 点 ， 其 含量 尽 可 能 呈 梯 度 分 布 并 覆盖 被 测 样 
品 的 含量 。 将 称 取 的 标准 物质 置 于 数 个 200mL 肾 四 气 乙 烯 烧杯 中 ， 按 分 析 步 又 
操作 。 

(4) 测量 

1) 仪器 准备 

Q 开启 ICP 光谱 仪 ， 预 热 1h 以 上 。 

@ 按照 仪器 操作 说 明 对 仪器 工作 条 件 进行 优化 ， 选 择 合适 的 分 析 条 件 。 

@) 准备 校准 曲线 绘制 、 测 量 及 统计 计算 等 软件 。 

@ 按 下 点 火 键 ， 点 火 后 确认 仪器 运行 参数 在 正常 范围 内 ， 雾 化 系统 及 等 离子 火焰 
工作 正常 ， 稳 定 20min。 

2) 校准 曲线 的 绘制 : 于 ICP 光谱 仪 上 ,测量 校准 曲线 各 元 素 校 准 浴 液 的 光谱 强度 
(或 相对 强度 ) ， 每 个 溶液 重复 测量 2 次 或 3 次 ， 计 算 其 平均 值 。 以 校准 溶液 元 素 的 浓 
度 (或 含量 ) 为 横 坐 标 ， 光 谱 强 度 (或 相对 强度 ) 的 平均 值 为 纵 坐 标 ， 绘 制 各 测量 元 
素 的 校准 曲线 。 各 校准 曲线 相关 系数 应 大 于 0. 999 。 

3) 试 样 溶液 的 测定 : 测量 试 样 溶液 中 待 测 元 素 的 光谱 强度 (或 相对 强度 ) ， 重 复 
测量 2 次 或 3 次 ， 由 校准 曲线 计算 待 测 元 素 的 质量 分 数 。 

四 、 火 焰 原 子 吸 收 光谱 法 测定 钛 铁 、 钼 铁 中 铜 元 素 的 含量 

1. 方法 提要 

试 样 用 硝酸 、 氧 氟 酸 、 硫 酸 分 解 ， 硫 酸 冒 烟 至 近 于 。 在 硝酸 介质 中 ， 于 原子 吸收 
光谱 仪 波长 327. 4nm 或 324. 8nm 处 ， 用 空气 - 乙 烘 火 焰 ， 铜 空心 阴极 灯 作 光 源 ， 测 定 其 
吸光 度 ， 通 过 校准 曲线 计算 试 样 中 铜 的 含量 。 

本 方法 适用 于 钛 铁 、 钼 铁 中 铜 含量 为 0. 10% ~ 1.20% (质量 分 数 ) 的 测定 。 

2. 主要 试剂 

1) 氧 氟 酸 (1.15g/mL) 、 硝 酸 (1 +1)、 硫 酸 (1+4)。 

2) 铁 溶 液 ( 约 10mg/mL): 称 取 硝酸 铁 15g (Cu 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 
0.005% ) ， 放 入 400mL 烧杯 中 ， 加 入 少许 水 ， 用 10mL 硝酸 (1 +1) 低温 加 热 至 完全 
溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

3) 铝 溶 液 (1mg/mL) : 称 取 1. 000g 高 纯 金 属 铝 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.9% )， 
置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 100mL 盐酸 (1 +1) ， 低 温 加 热 溶解 后 ， 取 下 ， 冷 却 至 室 
温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 久 。 

4) 铁 深 液 ( 约 20mg/mL) : 取 三 氧化 钛 (15% ~ 20% ) 溶液 100mL 置 于 250mL 容 
量 瓶 中 ， 加 入 10mL 硝酸 (1 +1)， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 用 时 配制 。 

5) 铜 标准 溶液 (1.00mg/mL 和 100kg/mL): 称 取 1.0000g 铜 [w(Cu) 宕 

99.9% ] ， 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 25mL 硝酸 (1 +1)， 加 热 溶解 并 者 沸 除 去 毛 的 
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氧化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 
含 lmg 铜 。 

移 取 10. 00mL 上 述 1. 00mg/mL 铜 标准 溶液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 100kg 铜 。 

3. 仪器 

原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 块 火焰 燃烧 器 和 铜 空心 阴极 灯 。 仪 器 应 满足 火焰 原 
子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 根据 试 样 中 铜 含量 称 取 0. 1 ~ 0. Sg 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

(2) 试 样 的 处 理 ”随同 试 样 进 行 空白 试验 。 将 试 样 置 于 铂 亚 中 ， 加 入 10mL 硝酸 
(1+1)， 分 数 次 缓慢 滴 加 1 ~2mL 氧气 酸 (溶解 钼 铁 时 可 不 加 ) ， 低 温 加 热 使 试 样 溶解 
后 ， 取 下 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +4) ， 加 热 至 硫酸 冒 烟 至 近 于 ， 取 下 稍 冷 ， 加 入 10mL 
硝酸 (1 +1) ， 加 热 溶解 盐 类 ， 取 下 ， 冷 却 至 室温 ， 过 滤 ， 将 滤液 和 洗 液 收 集 于 100mL 
容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 弃 去 残 漆 。 

(3) 测量 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 以 空气 - 乙 抉 火焰 ， 在 波长 327. 4nm 或 324. 8nm 
处 ， 以 水 调 零点 ， 测 量 试 样 溶液 的 吸光 度 和 随同 试 样 空白 溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 
上 计算 得 出 铜 的 含量 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 铁 铁 : 向 6 个 100mL 容量 瓶 中 分 别 加 入 4.00mL 铁 深 液 、10. 00mL 铝 溶液 和 
5. 00mL 铁 溶 液 ， 然 后 依次 加 入 适当 体积 的 铜 标准 溶液 ( 其 浓度 范围 要 覆盖 所 分 析 元 素 
的 浓度 范围 ， 每 一 校准 曲线 需要 由 5 个 以 上 的 测量 点 绘制 而 成 ， 并 呈 合 适 的 梯次 )， 加 
入 10mL 硝酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 钼 铁 ， 向 6 个 100mL 容量 瓶 中 分 别 加 入 10. 00mL 铁 溶液 ， 然 后 依次 加 入 适当 体 
积 的 铜 标准 溶液 (其 浓度 范围 要 覆盖 所 分 析 元 素 的 浓度 范围 ， 每 一 校准 曲线 需要 由 5 
个 以 上 的 测量 点 绘制 而 成 ， 并 时 合适 的 梯次 )， 加 入 10mL 硝酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 混 匀 。 

按 以 上 操作 测量 吸光 度 。 每 一 溶液 的 吸光 度 减 去 零 含量 溶液 的 吸光 度 为 净 吸 光度 ， 
以 净 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 铀 元素 含量 为 横 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 或 称 取 不 同 含量 的 同类 
标准 物质 按 分 析 步 又 操作 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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式 中 pg 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 试 样 溶液 中 铜 的 质量 浓度 ( pheg/mL); 
Po 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 空白 溶液 中 铜 的 质量 浓度 (pg/mL); 
/一 一 试 液 的 总 体积 (mL); 
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五 、 火 焰 原 子 吸 收 光谱 法 测定 钨 铁 中 铜 元 素 的 含量 

1. 方法 提要 

试 样 以 草酸 -过 氧化 氧 分解 后 ， 在 一 定 酸度 下 ， 于 原子 吸收 光谱 仪 波长 324. 7nm 
处 ， 用 空气 - 乙 燃 火焰 ， 铜 空心 阴极 灯 作 光源 ， 测 定 其 吸光 度 ， 通 过 校准 曲线 计算 试 样 
中 铜 的 含量 。 

本 方法 适用 于 钨 铁 中 铜 含量 为 0.020% ~0.25% (质量 分 数 ) 的 测定 。 

2. 主要 试剂 

1) 金属 铭 粉 固体 ， 铜 含量 小 于 0.005% (质量 分 数 )。 

2) 草酸 . 固体 。 

3) 过 氧化 氨 (1.13g/mL) 、 盐 酸 (1 +1)、 硝 酸 (1+1)。 

4) 铁 溶 液 (20mg/mL): 称 取 10. 00g 高 纯 铁 ( 铜 质量 分 数 小 于 0.005% ) 置 于 
500mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1 +1)、200mL 水 ， 加 热 溶 解 完全 ,冷却 , 移入 
500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

5) 铜 标准 溶液 (0. 50mg/mL 和 50. 0ugymL) : 称 取 0. 5000g 纯 铜 ， 置 于 400mL 烧 
杯 中 ， 加 入 30mL 硝酸 (1 +1) ， 盖 上 表面 下， 低温 加 热 洲 解 ， 取 下 冷却 ， 加 入 约 S0mL 
水 溶解 盐 类 ， 冷却， 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 
0. 50mg 铜 。 

移 取 10. 00mL 铜 标准 溶液 (0. 50mg/mL) ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 50. 0pg 铜 。 

3. 仪器 

原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 块 火焰 燃烧 器 和 铜 空心 阴极 灯 。 仪 器 应 满足 火焰 原 
子 吸 收 光 谱 法 通则 的 要 求 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 根据 试 样 中 铜 含量 称 取 0. 1 ~ 0. Sg 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

(2) 试 样 的 处 理 ” 称 取 近 似 于 试 样 中 钨 含量 的 金属 钨 粉 并 移 取 近似 于 试 样 中 铁 含 
量 的 铁 溶液 ， 随 同 试 样 进行 空白 试验 。 

将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 4.0g 草酸 、20mL 过 氧化 氨 ， 盖 上 表 亚 ， 低 温 加 
热 溶解 ， 蒸 发 至 近 干 ， 取 下 冷却 ， 用 水 冲洗 表 严 及 烧杯 内 壁 ， 加 入 SmL 盐酸 (1 +1)， 
加 热 溶解 盐 类 ， 取 下 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(3) 测量 将 试 样 溶液 干 过 滤 , 或 取 上 层 清 液 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 于 波长 
324. 7nm 处 ， 以 空气 - 乙 烘 火焰 ， 用 水 调 零点 ， 测 量 试 样 洲 液 的 吸光 度 和 随同 试 样 空白 
溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 计算 得 出 铜 的 含量 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 按 空白 试验 称 取 近似 于 试 样 中 钨 含量 的 金属 钨 粉 ， 并 移 取 
近似 于 试 样 中 铁 含 量 的 铁 溶液 ，( 试 样 量 为 0. 50g 时 加 入 SmL， 试 样 量 为 0.20g 时 加 入 
2mL， 试 样 量 为 0. 10g 时 加 入 1mL)， 分别 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 0mL、 
1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL 、4. 00mL、5. 00mL 铜 标准 溶液 (50. 0pg/mL) ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 混 匀 ， 按 以 上 方法 测量 吸光 度 。 每 一 溶液 的 吸光 度 减 去 零 含量 溶液 的 吸光 度 为 
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净 吸 光度 ， 以 净 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 铜 元 素 含量 为 横 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 或 称 取 不 同 
| 测量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 
结果 计算 
人 














w( Cu) = x10™ 


式 中 pg 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 试 样 溶液 中 铜 的 质量 浓度 (hg/mL); 
Po 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 空白 溶液 中 铜 的 质量 浓度 (pg/mL); 
/一 一 试 液 的 总 体积 (mL) ; 

六 、 火 焰 原子 吸收 光谱 法 测定 钨 铁 中 锰 元 素 的 含量 

1. 方法 提要 

试 样 以 草酸 -过 氧化 氧 分 解 后 ， 在 一 定 酸度 下 ， 当 二 氧化 银 存 在 时 ， | 
谱 仪 波长 279. Snm 处 ， 用 空气 - 乙 烽 火 焰 ， 锰 空心 阴极 灯 作 光源 ， 测 定 其 吸光 度 ， 
校准 曲线 计算 试 样 中 鳃 的 含量 。 

本 方法 适用 于 钓 铁 中 锰 含 量 为 0.05% ~0.70% (质量 分 数 ) 的 测定 

2. 主要 试剂 

1) 金属 钨 粉 : 固体 ， 锰 含量 小 于 0.005% (质量 分 数 )。 

2) 草酸 : 固体 。 

3) 盐酸 (1. 19g[mL) 、 盐 酸 (1+1) 、 盐 酸 (2 +98)。 

4) 过 氧化 所 (1. 10g/mL)。 

5) 二 氧化 银 深 液 (50g/L) : 称 取 50g 六 水 合 二 氧化 乌 (SrCl, : 6H,0)， 置 于 烧杯 
中 ， 用 适量 水 溶解 ， 并 用 水 稀释 至 1000mL， 混 匀 。 

6) 铁 溶 液 : 称 取 5. 00g 高 纯 铁 〈 锰 的 质量 分 数 小 于 0. 005% ) 置 于 500mL 锥 形 瓶 
中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1. 19g/mL)、150mL 水 ， 加 热 溶解 完全 ， 冷却， 移入 500mL 容量 
瓦 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 勺 。 此 洲 液 ImL 含 10mg 铁 。 

7 称 取 1. 000g 金属 锰 [质量 分 数 大 于 
99. 9% ， 预 先 在 硫酸 (5 +95) 中 清洗 除去 表面 氧化 物 ， 取 出 ， 立 即 用 水 清洗 干净 ， 并 
用 无 水 乙醇 冲洗 2 次 或 3 次 ， 自 然 干 燥 后 使 用 ] ， 置 于 500mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 
(1. 19g/mL) ， 加 热 溶 解 ， 燕 发 至 近 干 ， 用 盐酸 (2+98) 溶解 后 ,冷却 至 室温 ， 移 和 信 
1000mL 容量 瓶 中 ， 以 盐酸 (2+98) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 1.000mg 锰 。 

分 取 25. 00mL 上 述 镭 标 准 溶液 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 用 盐酸 (2 + 98) 稀释 至 刻 
度 。 此 溶液 1mL 含 50. 00pg 锰 。 

3. 仪器 

原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 块 火焰 燃烧 器 和 锰 空 心 阴极 灯 。 仪 器 应 满足 火焰 原 
子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 
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4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 ， 试 样 中 锰 的 质量 分 数 为 0.05% ~ 0.30% 时 ， 称 取 0.2g (精确 至 
0. 0001g) ; 试 样 中 锰 的 质量 分 数 为 0.30% ~ 0.70% 时 ， 称 取 0. 1g (精确 至 0. 0001g) 。 

(2) 试 样 的 处 理 ” 称 取 近 似 于 试 样 中 钨 含量 的 金属 钨 粉 ， 并 移 取 近 似 于 试 样 中 铁 
含量 的 铁 溶液 ， 随 同 试 样 进行 空白 试验 。 

将 试 样 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 3 ~5mL 水 、2g 草酸 、8mL 过 氧化 氛 ， 低 温 加 
热 使 试 样 溶 解 完全 ， 取 下 ， 加 入 5mL 盐酸 (1 +1)、50mL 水 ， 加 热 溶解 盐 类 ， 然 后 加 
入 5mL 二 氧化 银 溶 液 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(3) 测量 ”将 试 样 溶 液 干 过 滤 或 取 上 层 清 液 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 于 波长 
279. 5nm 处 ， 以 空气 - 乙 烽 火焰 ， 用 水 调 零点 ， 测 量 试 样 溶液 的 吸光 度 和 随同 试 样 空白 
溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 计算 得 出 锰 的 含量 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 按 空白 试验 称 取 近 似 于 试 样 中 钨 含量 的 金属 钨 粉 ， 并 移 取 
近似 于 试 样 中 铁 含量 的 铁 溶液 各 6 份 ， 分 别 置 于 一 组 200mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 0mL、 
3. 00mL 、6. 00mL 、9. 00mL 、12. 00mL 、15. 00mL 锰 标 准 溶液 (50. 0pg/mL) ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 ， 按 上 述 方 法 测量 吸光 度 。 每 一 溶液 的 吸光 度 减 去 零售 量 溶液 的 吸光 度 
为 净 吸 光度 ， 以 净 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 锰 元 素 含 量 为 横 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 或 称 取 不 
同 含量 的 同类 标准 物质 按 分 析 步 又 操作 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 锰 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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w( Mn) = (Pe 


式 中 pg 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 试 样 溶液 中 鳃 的 质量 浓度 ( hg/ mL); 

po 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 空白 溶液 中 鳃 的 质量 浓度 (pg/mL); 

T 一 一 试 液 的 总 体积 (mL) ; 

mm 一 一 试 样 量 (g) 。 

七 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 钒 铁 中 锰 元 素 的 含量 

1. 方法 提要 

试 样 用 硝酸 - 氧 氟 酸 分 解 后 ， 在 盐酸 介质 中 ， 当 二 氧化 钼 存在 时 ， 于 原子 吸收 光谱 
仪 波长 279. 5nm 处 ， 用 空气 - 乙 燃 火焰 ， 镭 空心 阴极 灯 作 光源 ， 测 定 其 吸光 度 ， 通 过 校 
准 曲 线 计算 试 样 中 鳃 的 含量 。 

本 方法 适用 于 钒 铁 中 锰 含 量 为 0. 10% ~1.00% (质量 分 数 ) 的 测定 。 

2. 主要 试剂 

1) 盐酸 〈1. 19g/mL)、 硝 酸 (1 +1) 、 高 毛 酸 (1.67g/mL)、 和 氧气 酸 (1.15g/mL)、 盐 
酸 (1 +1)。 

2) 二 氧化 锯 溶 液 (50g/L) : 称 取 50g 六 水 合 二 氯 化 锯 (SrCl, . 6H,0) 置 于 烧杯 
中 ， 用 适量 水 溶解 ， 以 水 稀释 至 1000mL。 

3) 钒 溶液 : 称 取 3.5704g 高 纯 五 氧化 二 钒 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.99% ) 置 于 
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400mL 烧杯 中 ， 用 少许 水 浸润 后 ， 加 入 50mL 盐酸 ， 盖 上 表面 亚 ， 加 热 溶解 完全 后 ， 冷 
却 至 室温 ， 移 人 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 10mg 钒 。 

4) 铁 溶液 : 10mg/mL。 

5) 镭 标 准 洲 液 (100pg/mL 和 10ug/mL) : 称 取 0. 1000g 金属 锰 【质量 分 数 大 于 
99. 9% ， 预 先 在 硫酸 (5 +95) 中 清洗 除去 表面 氧化 物 ， 取 出 ， 立 即 用 水 洗涤 干净 ， 并 
用 无 水 乙醇 冲洗 2 次 或 3 次 ， 自 然 干燥 后 使 用 ] ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 
(1+1)， 加 热 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 
溶液 ImL 含 100kg 锰 。 

移 取 10. 00mL 上 述 锰 标 准 深 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 义 。 此 
溶液 lmL 含 10ug 锰 。 

3. 仪器 

原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 块 火焰 燃烧 器 和 锰 空 心 阴极 灯 。 仪 器 应 满足 火焰 原 
子 吸 收 光 谱 法 通则 的 要 求 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 称 取 0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 试 样 应 通过 0. 177mm 得 孔 。 

(2) 试 样 的 处 理 ” 随 同 试 样 进行 空白 试验 。 

将 试 样 置 于 300mL 聚 四 气 乙 燃烧 杯 中 ， 加 入 10mL 硝酸 (1 +1)、2mL 氧 氟 酸 和 
2mL 高 氧 酸 ， 于 电热 板 上 低温 加 热 (电热 板 温 度 不 得 超过 350% ) ， 冒 烟 至 近 于 ， 取 
下 ， 加 入 10mL 盐酸 (1 +1)， 加 热 溶 解 盐 类 ， 取 下 ,冷却 至 室温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 6mL 二 氧化 银 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 待 测 。 

(3) 测量 将 试 样 溶液 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 于 波长 279. Snm 处 ， 以 空气 - 乙 类 火 
焰 ， 用 水 调 零 点 ， 测 量 试 样 溶液 的 吸光 度 和 随同 试 样 空白 溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 
上 计算 得 出 鳃 的 含量 。 

注意 : 试 样 中 鳃 的 质量 分 数 大 于 0.20% 时 ,分 取 20. 00mL 试 样 溶液 置 于 100mL 容 
量 瓶 中 ， 加 入 6mL 二 氧化 银 溶 液 和 8mL 盐酸 (1 +1)， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”向 7 个 300mL 聚 四 氛 乙 烯 烧杯 中 ， 分 别 加 入 0mL、 
1. 00mL、2. 00mL、5. 00mL 、10. 00mL、15. 00mL 、20. 00mL 锰 标 准 深 液 (10ug]mL ) ， 
按 表 2-21 分 别 加 入 与 测量 的 试 样 溶液 基体 组 成 相近 的 钒 溶液 、 铁 溶液 。 

表 2-21 校准 曲线 的 基体 溶液 加 入 量 

































































































































































校准 曲线 的 基体 溶液 加 入 量 /mg 
钒 含量 ( 质量 分 数 ,% ) 
钒 溶液 加 入 量 铁 溶 液 加 入 量 

三 40 ~50 45 55 

>50 ~75 60 40 

>75 80 20 
以 下 按 试 样 溶液 加 入 10mL 硝酸 (1 +1) 以 后 的 步骤 进行 ， 并 测量 吸光 度 。 每 一 
溶液 的 吸光 度 减 去 零 含 量 浴 液 的 吸光 度 为 净 吸 光度 ， 以 净 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 锰 元 素 含 
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量 为 横 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 或 称 取 不 同 含量 的 同类 标准 物质 按 分 析 步 又 操作 ， 测 量 
吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 锰 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 














出 











(p -po) VW, 
mV 


式 中 pg 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 试 样 溶液 中 鳃 的 质量 浓度 (hg/ mL); 

Po 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 空白 溶液 中 鳃 的 质量 浓度 ( pg/mL); 

/一 一 试 样 溶液 的 定 容 体积 ( mL) ; 

太一 一 最 终 测量 试 样 溶液 的 体积 (mL) ; 

VW 一 一 试 样 溶液 的 分 取 体 积 (mL) ; 

mm 一 一 试 样 量 (g) 。 

八 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 镍 铁 中 钴 元 素 的 含量 

1. 方法 提要 

试 样 用 硝酸 - 盐酸 混合 酸 分 解 ， 高 氧 酸 脱水 沉淀 硅 ， 过 滤 硅 沉淀 ， 向 滤液 中 加 入 铀 
消除 电离 干扰 ， 用 水 稀释 至 一 定 体积 ， 于 原子 吸收 光谱 仪 波长 240.7nm 处 ， 用 空气 - 乙 
燃 火 焰 ， 锁 空心 阴极 灯 作 光源 ， 测 定 其 吸光 度 ， 通 过 校准 曲线 计算 试 样 中 销 的 含量 。 

本 方法 适用 于 镍 铁 中 钻 含量 为 0.025% ~ 2.5% (质量 分 数 ) 的 测定 。 

2. 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL) 、 高 毛 酸 (1. 67g/mL) 、 硝 酸 (1+1)、 氧 氟 酸 (1+1) 、 盐 
酸 (1+9)。 

2) 铀 溶液 : 称 取 250g 六 水 合 氯 化 钢 (LaCl . 6H,0) 置 于 600mL 烧杯 中 ， 加 入 
25mL 盐酸 (1.19g/mL) 及 300mL 水 ,搅拌 至 完全 洲 解 ， 必 要 时 ， 过 滤 于 500mL 容量 
瓦 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 勺 。 此 溶液 钢 的 质量 浓度 为 200g/L。 

3) 镍 铁 基体 溶液 

QD 称 取 12. 0g 高 纯 镍 粉 〈 销 的 质量 分 数 小 于 0.001% ) 置 于 800mL 烧杯 中 ， 加 入 
50mL 水 和 50mL 硝酸 (1.42g[/mL) ， 待 起 始 反 应 平息 后 ， 搅 拌 并 加 热 至 完全 溶解 ， 稀 
释 至 约 250mL。 

@ 称 取 28. 0g 高 纯 铁 粉 〈( 销 的 质量 分 数 小 于 0.001% ) 置 于 800mL 烧杯 中 ， 加 入 
100mL 盐酸 (1+1) ， 小 心地 加 入 50mL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 加 热 至 铁 粉 完全 溶解 并 和 氧 
化 ， 稀 释 至 约 230mL。 

@ 小 心地 将 上 述 镍 溶液 和 铁 溶 液 混合 ， 过 滤 于 1000mL 单 刻度 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 约 含 12mg 镍 和 28mg 铁 。 

4) 销 标 准 溶液 : 称 取 0. 500g 高 纯 钼 粉 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.9% ) ， 精 确 至 
0. 0001g， 置 于 600mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 硝酸 (1 +1) ， 加 热 至 完全 溶解 ， 微 沸 驱 除 
氮 的 氧化 物 ， 冷 却 ， 移 人 含有 160mL 硝酸 (1 +1) 的 1000mL 单 刻 度 容 量 瓶 中 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 含 销 0. 5mg/L。 


w( Mn) = x10™ 
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3. 仪器 

原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 块 火焰 燃烧 器 和 销 空 心 阴极 灯 。 仪 器 应 满足 火焰 原 
子 吸 收 光 谱 法 通则 的 要 求 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 ， 称 取 4.0g 试 样 ， 精 确 至 0. 001g。 

(2) 试 样 的 处 理 ” 随 同 试 样 进行 空白 试验 。 

将 试 样 置 于 600mL 烧杯 中 ， 加 入 50mL 硝酸 (1+1) 及 25mL 水 溶解 试 样 ， 善 上 表 
面馆， 缓慢 加 热 ， 至 试 样 尽 可 能 溶解 完全 。 

注意 : 对 奎 质 量 分 数 大 于 或 等 于 1% 的 镍 铁 样品 ， 使 用 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 ， 依 次 加 入 
25mL 水 、40mL 硝酸 (1+1) 和 10mL 盐酸 (1. 19g/mL) 溶解 试 样 。 为 使 试 样 溶解 完 
全 ， 在 起 泡 结束 时 加 入 10mL 氧气 酸 (1+1) 及 40mL 高 毛 酸 ， 加 热 至 冒 高 氧 酸 烟 ， 放 
置 冷却 ， 将 浴 液 转移 至 玻璃 烧杯 中 ， 加 热 至 冒 浓厚 的 高 氯 酸 烟 ， 在 此 温度 下 回流 
20min， 以 下 按照 下 面 的 “从 电炉 上 取 下 烧杯 ……” 进行 后 续 操作 。 

试 样 溶解 后 ， 加 入 40mL 高 氧 酸 ， 加 热 至 冒 浓厚 的 高 毛 酸 烟 ， 在 此 温度 下 回流 
20min， 从 电炉 上 取 下 烧杯 ， 放 置 冷 却 ， 加 入 20mL 盐酸 (1. 19g/mL) 及 200mL 温水 ， 
用 中 速 滤 纸 过 滤 硅 ， 收 集 滤液 于 1000mL 单 刻 度 容 量 瓶 中 ， 清 洗 烧杯 并 用 盐酸 (1 +9) 
冲洗 滤纸 和 硅 沉 淀 3 次 ， 然 后 用 温水 冲洗 4 次 ， 弃 去 硅 沉 淀 ， 向 滤液 中 加 入 50mL 铀 溶 
液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 (试验 溶液 A)。 

(3) 校准 曲线 溶液 的 制备 

1) A 组 : 移 取 6 份 50.0mL 的 镍 铁 基体 溶液 ,分别 置 于 150mL 烧杯 中 ， 用 滴定 管 
分 别 准 确 加 入 0mL、1.00mL、2.00mL、3.00mL、5.00mL 和 10. 00mL 销 标 准 溶液 
(0.5mg/L) ， 加 入 20mL 高 毛 酸 ， 加 热 至 刚刚 冒 白 烟 ， 冷 却 ， 加 入 $0mL 水 ， 移 和 人 含有 
10mL 盐酸 (1. 19g/mL) 的 500mL 单 刻度 容量 瓶 中 ， 加 入 25mL 铀 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 。 

2) B 组 : 移 取 6 份 SmL 的 镍 铁 基 体 溶 液 ， 分 别 置 于 150mL 烧杯 中 ， 以 下 按 A 组 溶 
液 的 制备 方法 操作 。 

(4) 校准 与 测定 

1) 估计 钴 的 质量 分 数 为 0.025% ~0.25% 时， 测定 试验 溶液 A 和 A 组 校准 曲线 溶 
液 : 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 于 波长 240. 7nm 处 ， 以 空气 - 乙 烽 火 焰 ， 用 水 调 零点 ， 测 量 
试验 溶液 A、A 组 校准 曲线 溶液 和 随同 试 样 空白 溶液 的 吸光 度 。 

2) 估计 钴 的 质量 分 数 为 0.25% ~2.5% 时 用 移 液 管 移 取 25. 0mL 试验 溶液 A 至 
250mL 单 刻度 容量 瓶 中 ， 加 入 12mL 镁 溶液 、10mL 高 氯 酸 及 SmL 盐酸 (1. 19g/mL)， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 (试验 溶液 B) 。 按 相同 步骤 制备 空白 溶液 。 

测定 试验 溶液 B 和 B 组 校准 曲线 溶液 : 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 于 波长 240.7nm 处 ， 
以 空气 - 乙 烘 火焰 ， 用 水 调 零点 ， 测 量 试验 洲 液 B、B 组 校准 曲线 溶液 和 空白 溶液 的 吸 
光度 。 

(5) 校准 曲线 的 绘制 ”以 各 校准 曲线 的 吸光 度 减 去 空白 溶液 的 吸光 度 所 得 的 净 吸 
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光度 为 纵 坐 标 ， 以 铬 的 含量 为 横 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 或 称 取 不 同 含量 的 同类 标准 物 
质 按 分 析 步 又 操作 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

5. 结果 计算 

由 校准 曲线 计算 试验 涂 液 及 空白 溶液 中 的 销 含 量 。 试 样 中 销 的 质量 分 数 的 计算 公 
式 为 





(p -po) WV 
区 


式 中 “po 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 试 样 溶液 中 销 的 质量 浓度 ( pg/mL); 
Po 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 空白 溶液 中 钴 的 质量 浓度 ( pg/mL); 
/一 一 试验 溶液 的 体积 ( mL); 
/一 一 试验 溶液 的 稀释 系数 ( 对 试验 溶液 B， 稀 释 系 数 为 10); 
称 取 的 试 样 量 (g)。 


w(Co) = 10™ 
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非 铁 金属 及 其 合金 的 分 析 方 法 























非 铁 金属 又 称 为 有 色 金 属 ， 是 指 除 铁 、 锰 、 铬 及 其 合金 以 外 的 金属 。 非 铁 金 属 及 
金 用 途 非常 广泛 ， 本 章 介 绍 几 种 常用 非 铁 金属 及 其 合金 的 分 析 方法 ， 包 括 铜 及 铜 
铅 合 金 、 钛 及 钛 合金 、 镁 及 镁 合 


























合金 
金 、 铝 及 铝 合 金 、 锌 及 锌 合金 、 锡 及 锡 合金 、 铅 及 外 








第 一 节 ” 铜 及 铜 合金 的 分 析 方 法 


2 般 由 电解 法 制 得 ， 又 称 为 电解 铜 ， 因 其 颜色 为 紫色 ， 故 又 称 为 紫铜 。 铜 合 
金 的 种 类 很 多 ， 以 铜 和 锌 为 主要 成 分 的 各 种 黄 铜 有 普通 黄 铜 、 铅 黄 铜 、 锡 黄 铜 、 镍 黄 
全 全 
铅 青铜 、 皱 青铜 、 铝 铁 青 铜 、 铬 青铜 等 ， 以 铜 和 镍 为 主要 成 分 的 白 铜 有 普通 白 铜 、 锌 
白 铜 、 锰 白 铜 、 铁 白 铜 等 。 按 其 用 途 ， 铜 合金 又 可 分 为 变形 加 工 类 铜 合金 和 铸造 类 铜 

铜 及 铜 合金 的 分 析 项 目 及 分 析 方法 ， 因 其 品种 不 同 而 异 。 纯 铜 以 恒 电流 电解 法 测 
度 ; 铜 合金 中 的 铜 可 采用 础 量 法 或 络 合 滴定 法 测定 ; 其 他 合金 元 素 或 杂质 元 素 
量 不 同 ,， 分别 采 用 滴定 法 、 光 度 法 或 光谱 法 测定 。 

、 铜 的 测定 

1. 直接 电解 -原子 吸收 光谱 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硝酸 和 和 氢 氟 酸 溶解 后 ， 以 过 氧化 氨 还 原 氮 的 氧化 物 ， 加 入 
铬 以 降低 阳极 上 铂 的 损失 ， 电 解 使 铜 在 铂 阴极 上 析出 ， 将 阴极 烘 王 后 称 量 。 电 解 液 中 
残留 的 铜 量 用 火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 。 

本 方法 适用 于 铜 及 铜 合金 中 铀 含量 的 测定 ,测定 范围 为 50. 00% ~99.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 无 水 乙醇 。 

2) 氧气 酸 (1. 13g/mL)。 

3) 硝酸 (1 +1)。 
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4) 过 氧化 氧 (1 +9)。 

5) 氧化 贸 洲 液 (0.02g[L) 。 

6) 硝酸 铬 溶液 (10g/L)。 

7) 铜 标准 储存 溶液 : 称 取 1.0000g 纯 铜 〈 铜 的 质量 分 数 大 于 或 等 于 99.95% ) 置 
于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 硝酸 (1 +1) ， 盖 上 表面 四 ， 加 热 至 完全 溶解 ， 老 沸 除 去 
氮 的 氧化 物 ， 用 水 洗涤 表面 亚 及 杯 壁 ， 冷 却 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 。 此 溶液 lmL 含 1mg 铜 。 

8) 铜 标准 溶液 : 移 取 10. 00mL 铜 标准 储存 溶液 (lmg/mL) 置 于 500mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 20pg 铜 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 试 样 为 厚度 小 于 或 等 于 lmm 的 碎 悄 ， 称 取 2.000g 试 样 ， 精 确 









































至 0. 0001g。 
2) 测定 : 独立 地 进行 两 次 测定 ， 取 其 平均 值 。 随 同 试 样 做 空白 试验 (可 不 进行 
电解 ) 。 





将 试 样 置 于 250mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 2mL 氧 氟 酸 、30mL 硝酸 (1 +1)， 羡 
上 表面 四， 待 反应 接近 结束 时 ， 在 不 高 于 80% 下 加 热 至 试 样 完全 溶解 ， 加 入 25mL 过 
氧化 氧 (1+9)、3mL 硝酸 铅 溶液 ， 以 氯 化 徐 洲 液 洗涤 表面 下 和 杯 壁 并 稀释 至 
约 150mL。 

将 铂 阳极 和 精确 称 量 过 的 铂 阴 极 安 装 在 电解 器 上 ,使 网 浸没 在 溶液 中 ， 用 剖 开 的 
聚 四 氟 乙 烯 亚 或 聚 丙 烯 亚 盖 上 烧杯 ， 在 抄 拌 下 进行 电解 (电流 密度 为 1.0A/dm ) ， 电 
解 至 铜 的 颜色 褪去 ， 以 水 洗涤 表面 下 、 杯 壁 和 电极 杆 ， 继 续 电解 30min。 若 新 浸没 的 电 
极 部 分 无 铜 析出 ， 表 示 已 电解 完全 。 不 切断 电源 ， 慢 慢 地 提升 电极 或 降低 烧杯 ， 立 即 
用 两 杯 水 依 次 淋 洗 电 极 ， 迅速 取 下 铂 阴 极 ， 并 依次 淄 入 两 杯 无 水 乙醇 中 ,立即 放 入 
105%C 的 恒温 干燥 箱 中 干燥 3 ~5min， 然 后 取出 置 于 干燥 器 中 ,冷却 至 室温 后 称 重 。 

将 电解 析出 铜 后 的 溶液 及 第 一 杯 洗涤 电极 的 水 分 别 移入 2 个 300mL 烧杯 中 ， 盖 上 
表面 阵 ， 低 温 蒸发 至 体积 约 为 80mL， 冷 却 ， 合 并 洲 液 并 移入 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 混 匀 。 若 残 铜 量 大 于 0.0005g， 则 移 取 25. 00mL 溶液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

使 用 空气 - 乙 类 火 焰 ， 于 原子 吸收 光谱 仪 波长 324. 7nm 处 ， 与 标准 溶液 系列 同时 ， 
以 水 调 零 ， 测 量 试 液 的 吸光 度 。 所 测 吸光 度 减 去 随同 试 样 空 白 溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 
曲线 上 查 出 相应 的 铜 的 质量 浓度 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、2. 50mL、5. 00mL、7. 50mL、10. 00mL、12. 50mL 
铜 标准 溶液 (20pg/mL) ， 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 SmL 硝酸 (1 +1)，,， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 在 与 试 样 溶液 相同 的 测定 条 件 下 ， 测 量 标准 溶液 系列 的 吸光 度 ， 
减 去 标准 溶液 系列 中 “ 零 ” 含 量 溶液 的 吸光 度 ， 以 铜 的 质量 浓度 为 横 坐 标 ， 以 吸光 度 
为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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EE -m,) pVV,x10™ 


m, 


|x100% 


式 中 “mm 一 一 铀 阴极 与 沉积 铜 的 总 质量 (g) ; 
m, 一 一 铂 阴极 的 质量 (8g)，; 
p 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 铜 的 质量 浓度 (pg/mL); 
V 一 一 电解 后 残留 铜 溶液 稀释 的 总 体积 (mL); 
VW, 一 一 分 取 部 分 残留 铜 溶液 稀释 后 的 体积 (mL) ; 
VW 一 一 分 取 部 分 残留 铜 溶液 的 体积 (mL); 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 
2. 电解 -分 光 光 度 法 
(1) 方法 提要 试 样 用 混合 酸 溶解 ， 调 整 溶液 体积 后 ， 用 小 电流 进行 电解 。 电 解 
终止 后 ， 用 水 和 无 水 乙醇 洗涤 铀 阴极 ， 干 燥 、 冷 却 后 称 量 。 电 解 后 的 溶液 用 分 光 光 度 
法 测 得 残留 的 铜 量 给 予 补正 后 ， 求 得 铜 的 总 量 。 
本 方法 适用 于 铜 及 加 工 铜 中 铀 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 >99.00% ~99.98% ( 质 
量 分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 
1) 无 水 乙醇 。 
2) 硝酸 (1+1)。 
3) 氨水 (1+1)。 
4) 混合 酸 : 7 单位 体积 硝酸 (1.42g/mL) 、10 单位 体积 硫酸 (1. 84g/mL) 与 25 
单位 体积 水 混 匀 ,冷却 ， 从 中 取 42mL 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 
5) 柠 榜 酸 铵 溶液 (500g/L) 。 
6) 双环 已 酮 草 酌 二 脉 (BCO) (1g/L) : 称 取 BCO 0. 5g 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 
50mL 无 水 乙醇 ， 用 200mL 温水 溶解 后 移入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 
7) 中 性 红 乙 醇 洲 液 (1g/L)。 
8) 铜 标准 储存 溶液 称 取 0. 1000g 纯 铜 ( 铜 的 质量 分 数 大 于 或 等 于 99.95%) 置 
于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硝酸 (1 +1)， 低 温 加 热 至 铜 溶解 完全 ， 者 沸 除 去 氮 的 氧 
化 物 ， 以 水 洗涤 表面 亚 及 杯 壁 ,冷却 ， 移 和 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 
名。 此 溶液 1mL 舍 100ug 铜 。 
9) 铜 标 准 溶液 : 移 取 10. 00mL 铜 标准 储存 溶液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 10kg 铜 。 
(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 量 : 试 样 为 厚度 小 于 或 等 于 lmm 的 碎 习 〈 若 试 样 发 生 氧化 ， 需 除去 氧化 
物 ) ， 称 取 5. 005 ~5.007g， 精确 至 0. 0001g。 
2) 测定 : 称 取 试 样 后 ， 放 上 铂 阴 极 ， 称 量 试 样 与 铂 阴极 的 总 质量 。 取 出 铀 阴极 ， 
放 入 干燥 器 中 ， 将 试 样 置 于 250mL 高 型 烧杯 中 ， 盖 上 表面 亚 ， 沿 杯 口 缓慢 加 入 42mL 
混合 酸 ， 冷 溶 至 反应 近乎 停止 。 
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将 烧杯 于 80 ~90%C 下 加 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 继 续 加 热 1.5 ~2h 以 驱除 氮 的 氧化 物 ， 
取 下 稍 冷 ， 以 水 洗涤 杯 壁 及 表面 耿 并 稀释 溶液 体积 至 约 130mL， 放 入 磁力 搅拌 棒 ， 将 
烧杯 置 于 电解 仪 托 盘 上 ， 开 动 搅拌 装置 ， 将 溶液 搅拌 均匀 后 停止 搅拌 。 

将 铂 阴 极 和 铂 阳极 在 电解 仪 上 安装 受 当 并 放 入 溶液 中 ,使 铂 电 极 靠近 烧杯 底部 ， 
以 两 块 半 片 表面 迪 盖 好 高 型 烧杯 ， 在 阴极 表面 约 为 0.6A/dm 的 电流 密度 下 电解 至 溶液 
旺 无 色 (时 间 约 为 17h)， 用 水 洗涤 两 块 半 片 表面 咀 、 标 壁 及 电解 杆 ， 降 低 电 流 密度 至 
0.3A/dm ， 继 续 电 解 至 新 被 水 浸没 的 电极 杆 不 再 沉积 出 铜 时 为 止 。 不 切断 电源 ， 迅 速 
取 下 高 型 烧杯 并 换 以 盛 有 约 180mL 水 的 高 型 烧杯 ， 继 续 电解 15min， 然 后 立即 提取 出 
铂 阴极 并 浸入 男 一 只 盛 满 水 的 250mL 烧杯 中 ， 上 下 移动 3 次 ,关闭 电源 ， 取 下 电极 ， 
放 入 盛 有 无 水 乙醇 的 烧杯 中 ， 取 出 后 立即 放 和 人 105% 电热 恒温 干燥 箱 中 干燥 3 ~ 5min， 
取出 并 置 于 干燥 器 中 冷却 至 室温 ， 称 量 电解 沉积 后 的 铂 阴 极 。 

用 分 光 光 度 法 测定 电解 后 溶液 中 的 残留 铜 量 。 

移 取 与 试 样 溶液 相同 的 混合 酸 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 随 同 试 样 做 空白 试验 。 

将 电解 后 的 电解 液 和 电解 15min 的 一 杯 水 ， 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 ， 从 中 移 取 10. 00 ~ 20.00mL 置 于 S0mL 容量 瓶 中 ， 加 入 2mL 柠檬 酸 镁 溶液 ， 
以 水 稀释 至 25mL， 加 入 2 滴 或 3 滴 中 性 红 乙 醇 溶液 ， 用 氨水 溶液 (1 +1) 中 和 至 红色 
溶液 褪去 并 过 量 1. 0mL， 加 入 8. 0mL 双环 已 酮 草 酰 二 逐 溶 液 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 
静 置 20min。 

移 取 20. 0mL 混合 酸 6 份 ， 置 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 0mL、1. 00mL、 
2.00mL、3. 00mL 、4. 00mL、5. 00mL 铜 标准 溶液 (10pg/mL) ， 按 待 测 溶液 处 理 。 将 部 
分 溶液 移入 2cm 吸收 一 中 ， 以 随同 试 样 的 空白 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 600nm 
处 测量 吸光 度 ， 以 铜 的 质量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘制 校准 曲线 。 从 校准 曲线 
上 查 出 待 测 溶液 中 铜 的 质量 。 

(4) 结果 计算 ” 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(m—m,) uA x10™° 
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w(Cu) = 有 


式 中 mi 一 一 试 样 与 铂 阴 极 的 总 质量 (g) ; 
ms 一 一 电解 后 铂 阴极 与 沉积 铜 的 总 质量 (g) ; 
ms 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 铜 的 质量 (pg); 
WW 一 一 电解 后 残留 铜 溶液 稀释 的 总 体积 (mL)，; 
VW 一 一 分 取 残 留 铜 溶液 的 体积 ( mL); 
mu 一 一 试 样 的 质量 (g)。 
二 、 磷 的 测定 
1. 磷 钼 杂 多 酸 - 结 晶 紫 分 光 光 度 法 
(1) 方法 提要 。” 试 样 用 硝酸 -硫酸 混合 酸 溶解 ， 驱 逐 氮 的 氧化 物 ， 以 1 ~2A/dm 
的 电流 密度 电解 除 铜 ， 于 稀 硫 酸 介 质 中 ， 在 聚 乙烯 醇 存 在 的 情况 下 ， 磷 钒 铝 杂 多 酸 与 
结晶 紫 形成 红色 离子 络 合 物 ， 于 分 光 光 度 计 波长 545nm 处 测量 其 吸光 度 。 
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本 方法 适用 于 铜 及 铜 合金 中 磷 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.00005% ~ 0. 0005% ( 质 
量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硝酸 (1+1)。 

2) 硫酸 (0. 5mol/L)。 

3) 混合 酸 : 5 单位 体积 硝酸 (1. 42g/mL) 、2 单位 体积 硫酸 (1. 84g/mL) 和 13 单 
位 体积 水 混 匀 。 

4) 硫酸 钾 溶 液 (100g/L)。 

5) 还 原液 : 称 取 1g 亚 硫 酸 氨 钠 、0. 1g 硫 代 硫酸 钠 ， 深 于 200mL 水 中 ， 混 匀 。 

6) 钥 酸 铵 - 偏 钒 酸 铵 混合 液 : 将 26mL 钼 酸 铵 溶液 (40g/L) 与 14mL 偏 钒 酸 锥 溶 
液 (2g/L) 混合 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 储 存 于 聚 乙烯 塑料 瓶 中 。 

7) 聚 乙烯 醇 溶液 (5g/L) 。 

8) 结晶 紫 溶液 (0. 5g/L)。 

9) 磷 标 准 储 在 浴 液 : 称 取 0.4394g 磷酸 二 氧 饰 (KH,PO,， 预 先 经 100 ~ 105% 烘 
干 并 置 于 干燥 器 中 冷却 至 室温 )， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 水 溶解 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 
中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 100pg 磷 。 

10) 磷 标 准 溶液 : 移 取 10. 00mL 磷 标 准 储存 液 置 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 1ng 磷 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 试 样 为 厚度 小 于 或 等 于 lmm 的 碎 导 ， 磷 的 质量 分 数 为 0.00005% ~ 
0. 0001% 时 ， 称 取 2. 000g 试 样 ， 磷 的 质量 分 数 为 0.0001% ~ 0.0005% 时 ， 称 取 1. 000g 
试 样 ， 均 精确 至 0. 0001g。 

2) 测定 (随同 试 样 做 空白 试验 ): 将 试 样 置 于 250mL 高 型 烧杯 中 ， 加 入 10 ~ 
20mL 混合 酸 ， 盖 上 表面 了 下， 低温 加 热 至 试 样 完全 洲 解 ， 冷 却 后 ， 用 水 稀释 试 液 至 体 
积 约 为 75mL， 混 匀 ， 将 铂 阴极 和 铂 阳极 在 电解 仪 上 安装 受 当 并 放 入 试 液 中 ， 控 制 电 
流 密度 为 1 ~2A/dm 电解 至 试 液 呈 无 色 ， 不 切断 电源 将 电极 提出 液 面 ， 用 水 洗涤 
电极 。 

于 试 液 中 加 入 1.SmL 硫酸 钾 深 液 ， 置 于 低温 电炉 上 蒸 至 冒 尽 白 烟 ， 取 下 稍 冷 ， 用 
水 冲洗 杯 壁 ， 继 续 莹 至 无 白 烟 ， 取 下 ， 加 入 8mL 硫酸 (0.5mol/L)， 加 热 溶解 盐 类 ， 
冷却 ， 用 水 移入 50mL 容量 瓶 中 。 向 试 液 中 加 入 5.0mL 还 原液 ， 放 置 15min 后 ， 加 入 
10. 0mL 钥 酸 匀 - 偏 钒 酸 匀 混 合 液 、2.0mL 聚 乙 烯 醇 溶液 、2. 0mL 结晶 紫 溶液 ， 以 水 稀 
释 至 刻度 ， 混 勺 ， 放 置 2h。 

移 取 0mL、0. SmL、1.00mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL、5. 00mL 磷 标 准 溶液 
(1pxg/mL) ， 于 一 组 250mL 烧杯 中 ， 加 入 1. SmL 硫酸 钾 溶液 、2. 0mL 混合 酸 溶液 ， 低 温 
蒸 至 冒 尽 白 烟 ， 取 下 冷却 ， 用 水 冲洗 杯 壁 ， 继 续 薰 至 无 白 烟 ， 取 下 冷却 后 ， 按 待 测试 
样 溶液 显 色 。 将 部 分 溶液 移入 lcm 吸收 正中 ， 以 试剂 空白 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 
545nm 处 测量 吸光 度 ， 以 磷 的 质量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 从 校 
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准 曲 线 上 查 出 待 测 深 液 中 磷 的 质量 ， 计 算得 到 磷 的 质量 分 数 。 


杂 多 酸 ， 用 正 丁 醇 - 三 氧 甲烷 荃 取 ， 以 氧化 亚 锡 将 磷 相 杂 多 


2. 钼 蓝 分 光 光 度 法 
(1) 方法 提要 ” 试 样 用 混合 酸 或 硝酸 涂 解 ， 在 硝酸 介质 中 ， 磷 与 钼 酸 贸 生 成 磅 钥 
杂 多 酸 还 原 为 钼 蓝 ， 于 分 光 光 度 











计 波 长 630nm 处 测量 吸光 度 。 








本 方法 适用 于 除 锡 青 铜 以 外 的 铜 及 铜 合金 中 磷 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 











>0.0002% ~0. 12% (质量 分 数 ) 。 


(2) 主要 试剂 
1) 硼酸 。 


2) 正 丁 醇 (0. 81g/mL)。 

3) 氧 氟 酸 (1. 13g/mL) : 优 级 纯 。 
4) 高 氧 酸 (1.67g/mL)。 

5) 过 氧化 氨 (1. 10g/mL)。 




















6) 硝酸 (1+1)。 

7) 硝酸 (1. 1mol/L) : 74mL 硝酸 (1.42g/mL) 加 水 至 1000mL。 
8) 硫酸 (1 +19)。 

9) 高 锰 酸 钾 深 液 (20g/L) 。 


10) 亚 硝酸 钠 溶 液 (100g/L)。 
11) 钥 酸 铁 溶液 (S50g/L): 称 取 50g 钼 酸 锭 L (NH,)s Mo,O% “ 4H,0] 溶 于 800mL 





热 水 中 ,冷却 。 


5 


加 水 至 1000mL， 过 滤 ， 储 存 于 塑料 瓶 中 。 

12) 混合 酸 : 向 560mL 水 中 加 入 320mL 硝酸 、120mL 盐酸 ， 混 匀 。 

13) 茶 取 剂 : 1 单位 体积 正 丁 醇和 3 单位 体积 三 氧 甲烷 混 匀 。 

14) 氧化 亚 锡 溶液 (20g/L) : 称 取 2g 氧化 亚 锡 (SnCl, . 2H,0) 置 于 150mL 烧杯 
加 入 12mL 盐酸 (1 +1) ， 加 热 溶解 ， 冷却， 用 水 稀释 至 100mL。 用 时 现 配 。 

15) 磷 标 准 储存 浴 液 : 称 取 0. 4394g 磷酸 二 氧 钾 置 于 烧杯 中 ， 加 入 100mL 硝酸 








(1 +5)， 搅 拌 使 其 溶解 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 ImL 
含 0. lmg 人 。 
16) 磷 标 准 溶液 : 移 取 10. 00mL 磷 标 准 储 存 溶液 置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 














至 刻度 ， 混 匀 。 此 浴 液 1mL 含 Sug 磷 。 


(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 量 : 试 样 为 厚度 小 于 或 等 于 lmm 的 碎 悄 ， 按 表 3-1 称 取 试 样 ， 精 确 





至 0. 0001g。 


表 3-1 试 样 量 、 溶 解 酸 量 、 试 液 稀释 体积 及 分 取 试 液体 积 


磷 的 质量 分 数 (% ) 试 样 量 /g 溶解 酸 量 /mL 试 液 稀释 体积 /mL ”| 分 取 试 液体 积 /mL 





>0.0002 ~ 0. 0010 2. 000 20 一 全 量 
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( 续 ) 
磷 的 质量 分 数 (% ) 试 样 量 /g 溶解 酸 量 /mL 试 液 稀释 体积 /mL ”| 分 取 试 液体 积 /mL 
>0. 0010 ~0. 0050 0. 500 10 一 全 量 
>0. 0050 ~ 0. 025 0. 500 10 50 10. 00 
>0.025 ~0. 060 0. 400 10 100 10. 00 
>0. 060 ~0. 12 0. 200 10 100 10. 00 

















2) 测定 (随同 试 样 做 空白 ) : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 按 照 表 3-1 加 入 混合 
酸 ， 盖 上 表面 四 ， 加 热 使 其 完全 溶解 ， 加 入 3 滴 过 氧化 氨 ， 煮 沸 lmin， 用 水 洗涤 表面 
亚 ， 低 温 蒸发 至 溶液 旦 黏稠 状 。 

铬 青铜 : 将 试 样 置 于 150mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 10mL 混合 酸 ， 低 温 加 热 使 
其 溶解 ， 加 入 5 滴 氢 氟 酸 、3mL 高 氯 酸 ， 低 温 蒸 发 至 近 王 。 

白 铜 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硝酸 (1 +1)， 盖 上 表面 焉 ， 加 热 使 
其 溶解 ， 煮 沸 除 去 所 的 氧化 物 ， 滴 加 高 锰 酸 钾 洲 液 至 溶液 呈 红 色 并 过 量 2 滴 ， 者 沸 
lmin， 滴 加 亚 硝 酸 钠 洲 液 至 高 锰 酸 钾 深 液 颜 色 褪 去 并 过 量 1 滴 ， 用 水 洗 表 面 焉 ， 低 温 
蒸发 至 浴 液 呈 黏 稠 状 ， 冷 却 。 

QO 溶解 盐 类 ， 加 入 10mL 硝酸 (1. 1molL) ， 加 热 溶解 盐 类 。 

铬 青铜 : 加 入 10mL 硝酸 (1. 1mol/L) 、5 滴 亚 硝酸 钠 浴 液 ， 盖 上 表面 曙 ， 加 热 微 
沸 1min， 取 下 稍 冷 ， 加 入 5 滴 氢 氟 酸 ， 混 义 ， 加 入 1g 硼酸 ， 混 匀 。 

硅 青 铜 、 硅 黄 铜 : 加 入 10mL 硝酸 (1. 1mol/L)、5 滴 氢 氟 酸 ， 加 热 使 盐 类 溶解 ， 
取 下 稍 冷 ， 加 入 5 滴 氧 氟 酸 ， 混 匀 ， 加 入 1g 硼酸 ， 混 匀 。 

将 溶液 移 人 125mL 分 液 漏斗 中 ， 用 15mL 硝酸 (1. 1mol/L) 分 数 次 洗涤 烧杯 ， 将 
洗 液 并 入 主 液 。 当 磷 的 质量 分 数 大 于 0.0050% 时 ， 按 表 3-1 用 硝酸 (1. 1mol/L) 稀释 
至 体积 ， 并 分 取 试 液 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 补 加 15mL 硝酸 (1. lmolL) 。 

@) 茶 取 : 加 入 5mL 钼 酸 铵 溶液 ， 混 匀 ， 带 置 5min， 加 入 2mL 正 丁 醇 ， 振 荡 分 液 漏 
斗 使 其 溶 于 水 相 ， 加 入 10mL 蔡 取 剂 ， 振 荡 30s， 静 置 分 层 后 ， 将 有 机 相 移 人 另 一 个 分 
液 漏斗 中 ， 向 水 相 中 再 加 入 SmL 萃取 剂 ， 振 荡 30s， 静 置 分 层 后 ， 弃 去 水 相 ， 将 有 机 相 
合并 。 

向 有 机 相 中 再 加 入 5mL 硫酸 (1 +19)， 振荡 30s， 静 置 分 层 后 ， 弃 去 水 相 ， 将 有 
机 相 移 入 25mL 干燥 的 容量 瓶 中 ， 用 正 丁 醇 稀释 至 刻度 ， 加 入 3 滴 毛 化 亚 锡 溶液 ， 
混 匀 。 

@ 测量 : 移 取 0mL、0. 80mL、2.00mL、3. 00mL、4. 00mL、5. 00mL 磷 标 准 溶液 
(Sug]mL) ， 置 于 一 组 125mL 分 液 漏 斗 中 ， 加 入 25mL 硝酸 (1. lmolL) ， 以 下 按 试 样 
溶液 进行 茜 取 。 将 部 分 溶液 移入 干燥 的 lem 吸收 下 中， 以 试剂 空白 为 参 比 ， 于 分 光 光 
度 计 波长 630nm 处 ， 测 量 吸 光度 ， 以 磷 的 质量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 
曲线 。 

将 部 分 溶液 移入 干燥 的 1cm 吸收 严 中 ， 以 随同 试 样 的 空白 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 
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度 计 波长 630nm 处 测量 吸光 度 。 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 磷 的 质量 。 
(4) 结果 计算 ” 磷 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
mV, x10™ 





x 100% 
式 中 mi 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 磷 的 质量 (pg); 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL); 
VW 一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) ; 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g)。 
3. 钒 钼 黄 分 光 光 度 法 
(1) 方法 提要 
钼 钒 杂 多 酸 黄色 络 合 物 ， 于 分 光 光 度 计 波长 430nm 处 测量 其 吸光 度 。 
本 方法 适用 于 锡 青铜 中 磷 含 量 的 测定 ， 
(2) 主要 试剂 
1) 纯 铜 〈 磷 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 0.0002% ) 。 






































试 样 用 混合 酸 溶解 ， 在 硝酸 介质 中 ， 磷 与 钒 酸 匀 及 钥 酸 匀 生 成 介 


测定 范围 为 0.010% ~0. 50% (质量 分 数 ) 。 


2) 混合 酸 : 于 560mL 水 中 ， 加 入 320mL 硝酸 (1.42g/mL) 及 120mL 盐酸 


(1. 19g/mL) ， 混 匀 。 
3) 过 氧化 氨 (1 +9)。 


4) 钒 酸 镑 溶液 (2. 5g/L) : 称 取 2. 5g 人 往 钒 酸 铵 ， 深 于 500mL 热 水 中 ,溶解 完全 


后 ， 


800mL 热 水 中 ,冷却 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 混 匀 ， 
6) 磷 标 准 深 液 : 称 取 0.4394g 磷酸 二 氧 
搅拌 使 其 溶解 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
0. 1mg 磷 。 
(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 量 : 试 样 为 厚度 小 于 或 等 于 lmm 的 碎 
至 0. 0001g。 















































冷却 ， 在 不 断 搅 拌 下 缓 缓 加 入 20mL 硝酸 (1 +1)， 以 水 稀释 至 1000mL， 混 匀 。 
5) 钼 酸 饼 溶液 (100g/L): 称 取 100g 钼 酸 镀 [ (NH, );Mo,0, 
过 滤 后 储存 于 塑料 瓶 中 。 

甲 置 于 烧杯 中 ， 加 入 100mL 硝酸 (1 +5)， 
混 匀 。 


" 4HO]， 溶 于 


此 游 液 1mL 含 


骨 ， 按 表 3-2 称 取 试 样 ， 精 确 


表 3-2 试 样 量 、 混 合 酸 量 、 试 液 稀释 体积 及 分 取 试 液体 积 
































磷 的 质量 分 数 (% )| 试 样 量 /g | 混合 酸 量 /mL 试 液 稀释 体积 /mL | 分 取 试 液体 积 /mL | 补 加 混合 酸 量 /mL 
>0.010 ~0.040 | 2.000 30 50 25. 00 0 
>0. 040 ~0. 080 1. 000 22 50 25. 00 0 
>0. 080 ~0. 40 0. 500 20 50 10. 00 4.0 
>0.40 ~0.50 0. 500 20 100 10. 00 6.0 
2) 测定 〈 称 取 与 试 样 相同 量 的 纯 铜 ， 随 同 试 样 做 空白 试验 ) ， 将 试 样 置 于 150mL 
烧杯 中 ， 按 表 3-2 加 入 混合 酸 ， 盖 上 表面 焉 ， 低 温 加 热 至 浴 解 完全 ， 取 下 ， 以 少量 水 
































洗涤 表面 亚 及 杯 壁 ， 加 入 lmL 过 氧化 氨 (1+9)， 混 匀 ， 盖 上 表面 1 








1， 加 热 微 沸 3 ~ 
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4min， 取 下 ,冷却 至 室温 ， 按 表 3-2 用 水 稀释 ， 混 匀 。 

磷 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 0.08% 时 ， 用 干燥 的 移 液 管 ， 移 取 25. 00mL 试 液 置 于 
50mL 容量 瓶 中 ， 以 此 作为 显 色 溶 液 ， 原 试 液 为 补偿 溶液 。 

磷 的 质量 分 数 大 于 0.08% 时 ， 移 取 10. 00mL 试 液 两 份 (一 份 为 显 色 溶 液 ， 一 份 为 
补偿 溶液 ) ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 按 表 3-2 补 加 混合 酸 。 

向 以 上 显 色 溶液 和 补偿 溶液 中 同时 加 入 5. 0mL 钒 酸 铵 溶液 ， 再 加 入 10mL 钼 酸 馈 
溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 放 置 15min。 补 偿 溶 液 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

将 部 分 溶液 移入 2cm 吸收 焉 中， 以 补偿 浓度 洲 液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 
430nm 处 测量 吸光 度 , 减 去 随同 试 样 的 空白 溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 
磷 的 质量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 与 显 色 溶液 中 铜 量 相当 的 纯 铜 6 份 ， 置 于 一 组 150mL 烧 
杯 中 ， 依 次 加 入 0mL、0.50mL、1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL 磷 标 准 溶 液 
(0. 1mg/mL)， 加 入 15mL 混合 酸 ， 盖 上 表面 下 ， 低 温 加 热 至 浴 解 完全 ， 取 下 ， 以 少量 
水 洗涤 表面 严 及 杯 壁 ， 加 入 lmL 过 氧化 氨 (1 +9) ， 混 匀 。 盖 上 表面 阵 ， 加 热 微 沸 
3min ~4min， 取 下 冷却 至 室温 。 

加 入 5. 0mL 钒 酸 匀 溶 液 、10mL 钼 酸 饼 溶液 ， 移 人 50mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 ， 放 置 15min。 

将 部 分 溶液 移入 2cm 吸收 焉 中， 以 零 含 量 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 430nm 
处 测量 吸光 度 。 以 磷 的 质量 为 横 坐 标 、 吸 光度 为 纵 坐 标 绘制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 磷 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


mV x10™ 
一 一 一 一 一 x100% 
















































































w(P) = 


式 中 “mm 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 磷 的 质量 (mg) ; 
太一 一 试 液 总 体积 (mL ) ; 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) ; 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 
三 、 铅 的 测定 
1. 铬 酸 铅 沉淀 - 亚 铁 滴定 法 
(1) 方法 提要 试 祥 用 硝酸 溶解 ， 在 pH =3 ~4 的 热 乙酸 铵 洲 液 中 ， 加 入 过 量 的 
重 铬 酸 钾 标准 溶液 ， 使 铅 定 量 生成 铬 酸 铅 沉淀 。 过 量 的 重 铬 酸 钊 ， 在 不 分 离 铬 酸 铬 的 
情况 下 ， 提 高 溶液 酸度 后 用 亚 铁 标准 溶液 滴定 ， 用 N- 邻 茶 氨基 茶 甲 酸 作 指示 剂 。 
硒 合 金 中 常见 元 素 不 干扰 测定 。 毛 离子 有 干扰 ， 会 妨碍 铬 酸 铝 定量 沉淀 。 硝 酸 溶 
样 时 ， 试 样 中 的 锡 以 偏 锡 酸 沉淀 析出 ， 但 不 干扰 铅 的 测定 。 
(2) 主要 试剂 
1) 重 铬 酸 钙 标 溶液 (0.05mol/L) : 用 基准 试剂 配制 。 
2) 硫酸 亚 铁 匀 标 准 深 液 (0.02mol/L) : 称 取 7.9g 硫酸 亚 铁 铵 溶 于 1000mL 硫酸 
(5 +95) 中 ， 准 确 浓度 需 用 重 铬 酸 钾 标准 溶液 标定 。 
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3) 硫 磷 混合 酸 : 在 600mL 水 中 ， 加 入 150mL 硫酸 、150mL 磷酸 ， 用 水 稀释 
至 1000mL。 

(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0.5000 ~ 1. 0000g 试 样 ， 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ,加 16mL ( 称 
取 0. Sg 试 样 时 ， 加 12mL) 硝酸 (1 +3)， 温 热 溶 解 试 样 。 若 试 样 溶 解 缓 慢 ， 为 了 防止 
酸 过 分 蒸发 ， 要 随时 补充 适量 的 水 分 。 试 样 洲 解 完毕 后 ， 趁 热 加 入 4mL 硝酸 银 涂 液 
(10% ) 、25mL 乙酸 匀 深 液 (15% ) ， 准 确 加 入 10mL 重 铬 酸 钾 标准 溶液 (0. 05mol/L)， 
煮沸 lmin， 冷 却 ， 加 入 约 50mL 水 、20mL 硫 磷 混 合 酸 ， 随 即 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴 
定 至 淡 黄 色 ， 加 2 滴 N- 邻 茶 氨 基 葵 甲酸 指示 剂 (0.2% ) ， 继 续 滴定 至 溶液 由 紫红 色 转 
变 为 亮 绿色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 铅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 















































69.07 
(ciVi -eV,) Xo 
Pg —— x 100% 
式 中 ci 重 铬 酸 钾 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 





硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 浓度 (mol/L)，; 
V 一 一 加 入 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 (mL); 
马 一 一 滴定 时 所 消耗 的 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL ) ; 


























69.07 一 一 村 Pb 的 摩尔 重量 ( g/mol) ; 


称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 铅 质量 分 数 在 0. 5% 以 上 的 试 样 的 测定 。 

2) 沉淀 铬 酸 铅 时 ， 溶 液 的 pH 值 应 在 3 ~4 范围 内 ， 而 用 亚 铁 标准 溶液 滴定 过 量 
重 铬 酸 钙 时 ， 必 须 提高 溶液 的 酸度 至 c(H’* ) >1mol/L。 为 了 防止 铬 酸 铅 沉淀 在 高 酸度 
溶液 中 逐渐 溶解 ， 本 方法 中 加 入 硝酸 独 溶 液 作为 凝聚 剂 ， 这 样 可 以 在 不 分 离 铬 酸 铅 沉 
淀 的 条 件 下 直接 进行 滴定 。 

3) 10mL 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 (0.05mol/L) 可 沉淀 24mg 铅 。 铅 含量 高 时 ， 可 多 加 
E 铬 酸 钾 标 准 溶液 。 

2. 硫酸 铅 沉淀 分 离 -EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硝酸 溶解 ， 试 样 中 的 锡 以 偏 锡 酸 沉淀 的 形式 分 离 除去 。 加 
硫酸 冒 浓 烟 ， 使 铅 以 硫酸 铅 沉 淀 的 形式 析出 ， 从 而 与 铜 及 大 量 其 他 元 素 分 离 。 将 析出 
的 硫酸 铅 滤 出 并 溶解 在 乙酸 欠 溶 液 中 ， 以 二 甲 酚 检 为 指示 剂 ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 。 
硫酸 铝 沉淀 吸附 的 少量 其 他 金属 离子 ， 可 用 硫 腺 、1，10- 二 氮 非 掩蔽 。 

(2) 主要 试剂 

1)“ 铅 酸 ” 溶 液 : 在 500mL 水 中 ， 加 入 50mL 硫酸 ， 另 称 取 0.5g 硝酸 铅 深 于 
200mL 水 中 ， 将 两 份 溶液 合并 稀释 至 1000mL， 放 置 24h 后 ， 过 滤 ， 使 用 其 港 清 滤液 。 

2) EDTA 标准 溶液 (0.02000mol/L) : 用 基准 试剂 配制 。 
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(3) 分 析 步 又 ” 称 取 2.0000g 试 样 ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 25mL 硝酸 (1 +1)， 
加 热 溶解 〈 试 样 含 锡 时 有 偏 锡 酸 析出 ) ， 加 约 50mL 热 水 、 少 许 纸浆 ， 于 80 ~90% 下 放 
置 约 30min， 使 偏 锡 酸 析出 完全 并 驱除 黄 烟 ， 用 慢 速 滤纸 过 泪 ， 将 滤液 接收 于 另 一 只 
300mL 烧杯 中 ， 用 热 硝酸 (1 +99) 充分 洗 桨 ， 弃 去 沉淀 ， 向 滤液 中 加 20mL 硫酸 ， 小 
心地 莹 发 至 冒 白 烟 并 维持 1 ~2min， 冷却 ， 加 100mL“ 铅 酸 ” 溶 液 ， 加 热 溶 解 盐 类 ， 冷 
却 ， 放 置 过 夜 ， 然 后 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 “ 铅 酸 ”溶液 洗涤 沉淀 ， 将 沉淀 及 滤纸 移入 
原 烧杯 中 ， 加 20mL 乙酸 贸 浴 液 (20% )， 加 热 者 沸 ， 使 硫酸 铅 溶 解 ， 冷 却 ， 加 约 
100mL 水 、$mL 硫 脲 (5%)、5mL 1 ,10- 二 氮 菲 溶液 (0.2% ) 、2 滴 或 3 滴 二 甲 酚 权 指 
示 剂 (0.2% ) ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 紫红 色 和 转变 为 纯 黄色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 铝 的 质量 百分数 的 计算 公式 为 









































站 
w(Pb) = 一 ”一 一 x100% 
m 


式 中 ”co 一 一 EDTA 标准 溶液 的 浓度 (mol/L)，; 

[天 -一 滴定 时 所 消耗 的 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL)，; 
207. 2 一 一 Pb 的 摩尔 质量 (g/mol); 
称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 铅 质量 分 数 在 0.5% 以 上 的 试 样 的 测定 。 

2) EDTA 标准 溶液 的 浓度 也 可 配制 成 0. 01000mol/L。 

四 、 锡 的 测定 

1. 次 磷酸 还 原 - 碘 酸 钾 滴定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 及 过 氧化 氧 溶 解 ， 加 入 次 磷酸 或 次 磷酸 钠 溶 液 ， 使 锡 
(VV) 还 原 为 锡 ( 卫 )。 还 原 时 加 入 握 化 来 作 催化 剂 。 还 原 反应 在 隔绝 空气 的 条 件 下 进 
行 。 在 还 原 过 程 中 ， 铜 被 还 原 为 铜 ( 工 ) 。 为 了 消除 铜 ( ) 对 测定 锡 的 影响 ， 必 须 
在 滴定 前 加 入 硫 握 酸 匀 ， 使 之 生成 白色 的 硫 氟 酸 亚 铜 沉淀 ， 然 后 用 础 酸 钾 标 准 溶液 滴 
定 锡 ( 工 ) 。 铜 合金 中 其 他 元 素 不 干扰 测定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 次 磷酸 ( 钠 ) 溶液 (50% ) : 储 于 标 色 瓶 中 。 

2) 碘 酸 钾 标 准 溶液 : 称 取 1. 18g 碘 酸 钾 及 0.05g 氧 氧 化 钠 ， 溶 于 200mL 水 中 ， 加 
8g 人 碘化钾， 溶解 后 移 和 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 杰 至 刻度 ， 摇 勺 。 此 溶液 的 准确 浓 
度 必须 用 与 试 样 相似 的 标准 试 样 按 分 析 步 又 标定 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.5000 ~1.0000g 试 样 ， 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 10mL 盐 
酸 (1+1) 及 3 ~5mL 过 氧化 氧 ， 微 热 ， 待 试 样 溶解 后 者 沸 至 无 细小 气泡 出 现 ， 人 然后 
加 入 5mL 氯 化 汞 溶液 (1% ) 、60mL 盐酸 (1 +1) 、10mL 磷酸 ( 钠 ) 溶液 (50% ) ， 装 
上 隔绝 空气 的 装置 ( 见 图 3-1)， 并 在 其 中 注入 碳酸 氧 钠 饱和 溶液 ， 加 热 者 沸 并 保持 微 
沸 Smin。 将 锥 形 瓶 先后 置 于 冷水 及 冰 水 中 冷却 至 10% 以 下 ， 取 下 隔绝 空气 的 装置 ， 迅 
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速 相继 加 入 10mL 硫 氰 酸 铵 溶液 (25% ) 、5mL 碘化钾 溶液 (10% ) 及 10mL 淀粉 溶液 





























(1% ) ， 立 即 用 碘 酸 钾 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 蓝 色 并 且 保 持 10s 不 消失 为 终点 。 
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| S00mL | = 
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图 3-1 锡 还 原装 置 示意 图 
1 一 锡 溶液 “2 一 锥 形 瓶 ”3 一 橡胶 管 4 一 玻璃 管 5 一 碳酸 氨 钠 饱和 溶液 


(4) 结果 计算 ” 铅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 




















wl Sn) A x 100% 


m 


式 中 /一 一 1mL 碘 酸 钾 标 准 溶液 相当 的 锡 含量 (gmL) ; 


/一 一 滴定 时 所 消耗 的 





m 


称 样 量 (8g) 
(5) 附注 





1) 锡 在 浓 盐 酸 中 容易 挥发 ， 故 用 盐酸 (1 +1) 溶解 试 样 。 


[e] 




















t 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 (mL); 








2) 在 还 原 及 以 后 的 冷却 过 程 中 ， 应 保持 试 液 与 空气 隔绝 。 冷 却 还 原 后 的 溶液 时 ， 
盛装 于 隔绝 空气 装置 中 的 碳酸 氢 钠 饱和 溶液 易 被 吸入 锥 形 瓶 中 ， 应 注意 随时 补 加 碳酸 
氨 钠 饱和 溶液 ， 以 免 空 气 进 入 瓶 中 。 











3) 滴定 前 涂 液 的 温度 应 降 到 10Y% 以 下 ， 以 减少 过 量 的 次 磷酸 与 碘 酸 钾 反 应 的 可 能 


性 。 但 由 于 过 剩 的 次 磷酸 将 与 碘 


一 般 当 蓝 色 保持 10s 时 ， 
4) 本 方法 中 所 配 利 


生 的 试验 误差 一般 不 用 理论 值 i 








梭 钾 缓慢 地 反应 ， 故 滴定 终点 的 颜色 不 能 长 久保 持 。 





























即 作 为 滴定 终点 。 
的 而 酸 钾 溶液 ， 每 毫升 约 相 当 于 0. 002g 锡 。 为 了 抵消 可 能 六 





的 标 样 同时 操作 ， 求 出 滴定 度 。 
2. 茶 基 荧光 酮 - 聚 乙 二 醇 辛 基 苯 基 栈 分光 光度 法 
(1) 方法 提要 根据 试 样 的 品种 及 含量 ， 用 硝酸 、 硫 酸 钾 -硫酸 或 混合 酸 将 其 溶 








十 算 ， 而 在 每 次 分 析 时 ， 称 取 与 待 测试 样 锡 含量 相近 








解 ， 锡 经 水 合 二 氧化 锰 共 沉淀 富 集 或 直接 在 稀 硫 酸 介质 中 与 葵 基 菊 光 酮 、 聚 乙 二 醇 辛 
基 葵 基 配 显 色 ， 于 分 光 光 度 计 波长 510nm 处 测量 其 吸光 度 。 
本 方法 适用 于 铜 及 铜 合金 中 锡 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 >0.0010% ~ 0.50% ( 质 





三 章 ” 非 铁 金 属 及 其 


合金 的 分 析 方 法 | 183 





量 分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 





1) 混合 酸 : 在 不 断 搅 拌 下 向 500mL 水 中 缓慢 加 入 300mL 硝酸 、200mL 硫酸 。 
2) 硫酸 色 (MnSO,. H,0) 溶液 (50g/L) 。 
3) 高 鳃 酸 钾 溶液 (10g/L) 。 
4) 抗坏血酸 溶液 (10g/L) 。 
5) 酒石酸 溶液 (100g/L)。 
6) 草酸 (C,H,0。. 2H,0) 溶液 (1.3g/L)。 
7) 肾 乙 二 醇 辛 基 茶 基 醚 溶液 (5 +95)。 

8) 茶 基 荧光 酮 溶液 (0.3g/L) : 称 取 0.15g 茶 基 荧光 酮 ， 用 200mL 无 水 乙醇 和 


5mL 硫酸 (1 +3) 溶解 完全 后 移 人 500mL 容量 瓶 中 ， 以 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 


























9) 锡 标 准 储存 溶液 称 取 0. 1000g 纯 锡 ， 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 5mL 硫酸 溶 
解 ， 冷 却 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 硫酸 (1 +9) 洗涤 烧杯 并 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 





溶液 1mL 含 100pg 锡 。 





10) 锡 标 准 溶液 : 移 取 20. 00mL 锡 标 准 储 存 溶液 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 用 硫酸 
[c(H,S0,) =0.5mol/L] 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 4ug 锡 。 
11) 对 硝 基 酚 溶 液 (1g/L)。 


(3) 分 析 步 又 














1) 试 样 量 ” 试 样 为 厚度 小 于 或 等 于 lmm 的 雄 悄 ， 按 表 3-3 称 取 试 样 ， 精 确 





























至 0. 0001g。 
表 3-3 试 样 量 、 试 液 总 体积 及 分 取 试 液体 积 
锡 的 质量 分 数 (% ) 试 样 量 /g 试 液 总 体积 /mL 分 取 试 液体 积 /mL 

>0.0010 ~0.0030 2. 500 100 20. 00 
>0. 0030 ~ 0. 0060 2. 500 100 10. 00 
>0. 0060 ~0. 012 2. 500 100 5.00 
>0.012 ~0.040 0. 400 100 10. 00 
>0.040 ~0.080 0. 200 100 10. 00 
>0.080 ~0.15 0. 200 100 5.00 
>0.15 ~0.28 0. 200 200 5.00 
>0.28 ~0.50 0. 150 250 5.00 





2) 测定 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 


中 溶解 与 富 集 








a. w(Sn) 夺 0.012% 的 试 样 : 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 20mL 硝酸 (1 +1)， 
盖 上 表面 焉 ， 加 热 深 解 并 煮沸， 除去 氮 的 氧化 物 ， 用 水 洗涤 表面 亚 及 烧杯 壁 ， 加 水 至 
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150mL， 加 SmL 硫酸 锰 深 液 (50g/L) ， 者 沸 ， 在 不 断 搅 拌 下 滴 加 SmL 高 锰 酸 钾 深 液 
(10g/L) ， 煮 沸 Smin， 放 置 3min， 用 中 速 定 量 滤纸 过 滤 ， 用 热 水 洗涤 烧杯 及 沉淀 4 次 
或 5 次， 用 一 小 片 滤纸 将 玻璃 棒 及 烧杯 中 的 沉淀 擦拭 干净 并 放 入 漏斗 中 ， 再 用 热 水 洗 
涤 烧 杯 及 沉淀 2 次 或 3 次 。 将 沉淀 及 滤纸 移 人 200mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硝酸 、8mL 硫 
酸 ， 盖 上 表面 和 ， 加 热 至 冒 三 氧化 硫 白 烟 、 溶 液 若 呈 黑 色 ， 则 再 加 1 ~ 2mL 硝酸 蒸发 ， 
重复 处 理 至 浴 液 澄清 。 以 下 按 不 同 合金 的 试 样 分 别 操作 。 

。 电解 铜 : 用 水 洗涤 表面 曙 ， 低 温 加 热 至 冒 三 氧化 硫 白 烟 ， 将 烧杯 移 至 高 温 电炉 
上 蒸发 10min， 冷 却 ， 加 20mL 水 ， 盖 上 表面 四 ， 者 沸 lmin， 冷 却 ， 用 水 洗涤 表面 严 ， 
移入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 烧杯 并 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 按 表 3-3 移 取 试 液 ， 置 于 
50mL 容量 瓶 中 ,加 1 滴 对 - 硝 基 酚 溶液 (1g/L) ， 用 氨水 中 和 至 浴 液 恰好 变 黄色 ， 立 即 
滴 加 硫酸 [c(H,S0,) =5mol/L] 至 黄色 褪去 并 过 量 SmL， 冷 却 。 

。 加 工 纯 铜 及 铜 合金 : 向 烧杯 中 加 入 8g 硫酸 钾 ， 羡 上 表面 风 ， 加 热 至 硫酸 钾 溶 解 
后 将 烧杯 移 至 高 温 电 炉 上 ， 加 热 至 溶液 沸腾 并 保持 50min， 冷却 ， 加 入 50mL 水 ， 者 沸 
lmin， 冷 却 ， 用 水 洗涤 表面 亚 ， 将 浴 液 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 烧杯 并 稀释 至 
刻度 ， 混 名。 按 表 3-3 移 取 试 液 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ,加 1 滴 对 - 硝 基 酚 溶液 (1g/L) ， 
用 氨水 中 和 至 溶液 恰好 变 黄色 ， 立 即 滴 加 硫酸 [ce( 了 SO,) =5mol/L] 至 黄色 褪去 并 过 
量 5mL， 冷却 。 

bw( Sn)0.012% 的 试 样 “加 工 纯 铜 : 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 8g 硫酸 钾 
和 8mL 硫酸 ， 盖 上 表面 下， 加 热 至 硫酸 钾 浴 和解 后 将 烧杯 移 至 高 温 电炉 上 ， 待 试 样 完全 
溶解 后 ， 使 溶液 沸腾 并 保持 50min， 冷 却 ， 加 入 50mL 水 ， 者 沸 lmin， 冷 却 ， 用 水 洗涤 
表面 四。 按 表 3-3 将 溶液 移 人 相应 的 容量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 烧杯 并 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 
按 表 3-3 移 取 试 液 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 所 水 中 和 至 氧 氧 化 铜 沉 演 生成， 立即 滴 加 
硫酸 [c(HSO,) =5mol/L] 至 黄色 褪去 并 过 量 SmL， 冷 却 。 
。 铜 合金: 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 5mL 混合 酸 ， 盖 上 表面 四， 低温 加 热 使 
试 样 完 全 溶解 ， 加 入 10mL 水 ， 煮 沸 除 去 氮 的 氧化 物 ， 冷 却 ， 用 水 洗涤 表面 焉 ， 按 
表 3-3 将 溶液 移入 相应 的 容量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 烧杯 并 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 时 车 有 硫酸 
铅 沉淀 或 黑色 硅化 物 生 成 ， 则 应 和 干 过 滤 于 250mL 烧杯 中 。 按 表 3-3 移 取 试 液 ， 置 于 
50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 SmL 硫酸 [ce(HSO,) =5mol/L]。 

@) 显 色 及 测量 : 向 容量 瓶 中 加 入 5 滴 高 锰 酸 钾 洲 液 ， 放 置 Imin， 加 入 3mL 抗 坏 血 
酸 溶液 ， 混 匀 ， 放 置 Imin， 加 入 2ml 酒石酸 溶液 、2mL 草酸 溶液 、2. SmL 聚 乙 二 醇 辛 
基 茶 基 醚 溶液 、3. 0mL 茶 基 荧光 酮 溶液 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 放 置 10min。 

将 部 分 溶液 移入 lcm 吸收 三 中 ， 以 试剂 空白 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 510nm 处 
测量 溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 锡 的 质量 。 

@ 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、0. 80mL、1. 60mL、2. 40mL、3. 20mL、4. 00mL 锡 
标准 溶液 (4pg/mL) ,分 别 置 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 硫酸 [c(H,S0,) = 
5mol/L] ， 按 试 样 溶液 显 色 。 将 部 分 溶液 移 人 lem 吸收 焉 中， 以 试剂 空白 为 参 比 ， 于 分 
光 光 度 计 波长 510nm 处 测量 溶液 的 吸光 度 。 以 锡 的 质量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 
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绘制 校准 曲线 。 
(4) 结果 计算 ” 锡 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
mV,x10™ 
w(Sn) = 一 一 一 一 一 x100% 


式 中 mi 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 锡 的 质量 (ug) 
人 一 一 试 液 总 体积 (mL ) ; 
VW 一 一 分 取 试 液体 积 (mL); 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 
五 、 镍 的 测定 
1. 丁 二 酮 膨 分 光 光 度 法 
(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 及 过 氧化 氧 溶 解 ， 在 有 氧化 剂 存在 的 所 性 或 碱 性 介质 
中 , 镍 ( 卫 ) 与 丁 二 酮 有 生成 一 种 可 溶性 的 酒 红色 络 合 物 ， 测 量 其 吸光 度 ， 求 得 镍 
含量 。 
常用 的 氧化 剂 有 过 硫酸 匀 、 碘 、 省 及 二 氧化 铅 等 ， 但 应 用 较 广 的 是 前 两 种 ， 通 
常 在 氨 氧 化 钠 强 碱 介质 (pH =12.2 ~12.8) 中 用 过 硫酸 贸 作 氧化 剂 ， 而 碘 则 用 于 氮 
性 介质 (pH=9 ~10) 中 进行 显 色 。 这 两 种 操作 条 件 各 有 优 缺 点 : 前 者 显 色 速 度 较 
慢 ， 尤 其 在 室温 较 低 时 ， 常 需要 在 热 水 中 加 热 ， 以 加 速 显 色 反应 ， 按 此 条 件 显 色 后 
色泽 很 稳定 ; 后 者 显 色 速度 较 快 ， 但 色泽 稳定 性 较 差 ， 最 好 在 10min 内 测定 完毕 。 
前 者 较 适 用 于 镍 含量 低 且 铁 含量 也 低 的 试 样 ; 后 者 较 适 用 于 测定 镍 含量 高 和 有 大 量 
铁 共存 的 试 样 。 
(2) 主要 试剂 


人 全 Ee 
1) 砚 溶 液 [人 3 ] =o. 10moUL]: 称 取 12.7g 碳 、25g 碳化 ， 加 少量 水 溶解 后 ， 


用 水 稀释 至 1000mL， 储 于 棕色 瓶 中 。 

2) 过 硫酸 饼 溶 液 (3% ) : 配制 后 勿 超过 3 天 。 

3) 氮 性 丁 二 酮 且 溶 液 (0. 1% ) : 称 取 1. 0g 丁 二 酮 且 深 于 500mL 浓 氨 水 中 ， 用 水 
稀释 至 1000mL。 

4) 丁 二 酮 片 乙 醇 溶液 (1% ) : 温 热 溶解 。 

5) EDTA 溶液 (0. 05mol/L)。 

(3) 分 析 步 又 。 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ， 加 2mL 盐酸 (1 +1)、 
lmL 过 氧化 氧 (30% ) ， 加 热 使 试 样 溶解 完全 ， 者 沸 约 30s， 使 多 余 的 过 氧化 氧 分 解 ， 
冷却 ， 加 水 至 刻度 。 分 取 5 ~ 10mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 100mL 容量 瓶 中 。 

1) 氨 性 溶液 中 显 色 

G) 显 色 溶液 ， 加 约 60mL 水 、5mL 柠檬 酸 铵 溶液 (50% ) 、5mL 碘 溶 液 (0. 10mol/L)、 
20mL 氮 性 丁 二 酮 上 且 溶液 (0.1% ) ， 摇 义 ， 放 置 1 ~ 2min 后 ， 加 SmL EDTA 溶液 
(0.05mol/L) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

@) 参 比 溶液 : 用 20mL 氨水 (1 +1) 代替 氨 性 丁 二 酮 且 溶 液 ， 其 他 操作 与 显 色 溶 
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液 相 同 。 

lmin 后 〈( 锰 、 销 含量 高 时 ， 需 Smin 后 ) ， 用 lem 或 2cm 比 色 珀 ， 在 波长 S30nm 
处 ， 与 参 比 溶液 比较 ,测量 吸光 度 。 

2) 碱 性 溶液 中 显 色 

@ 显 色 溶 液 : 加 约 20mL 水 、10mL 酒石酸 钠 溶 液 (25% ) 、20mL 氧 氧化 钠 溶液 
(8% ) 、20mL 过 硫酸 铵 溶液 (3% ) 、4mL 丁 二 酮 胀 乙醇 深 液 (1% ) ， 放 置 5min 后 ， 
加 5mL EDTA 溶液 (0.05mol/L) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 


















































@) 参 比 溶液 : 用 4mL 乙醇 代替 丁 二 酮 胀 乙醇 溶液 ， 其 他 操作 与 显 色 溶 液 相同 。 
用 1lem 或 2cm 比 色 焉 ,， 在 波长 470nm 或 530nm 人 处， 与 参 比 溶液 比较 , 测量 吸 
光度 。 


(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 移 取 0mL、1mL、 2mL、3mL、4mL、5mL、6mL、7mL、 
8mL、9mL 镍 标准 溶液 (0. 1mg/mL) ， 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 按 试 样 溶液 显 色 。 
另 取 任 一 份 不 加 丁 二 酮 脖 而 加 氨水 (1 +1) 或 乙醇 的 溶液 作为 参 比 ， 用 1cm 或 2cm 比 
色 亚 〈 钊 含量 小 于 0.Smg 时 ， 用 2cm 比 色 亚 ; 镍 含量 小 于 lmg 时 ， 用 1ecm 比 色 亚 ) 绘 
制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 铜 、 锰 、 钴 对 测定 有 严重 和 干扰， 本 方法 中 用 EDTA 掩蔽 ， 以 消除 其 干扰 。 但 铜 
共存 量 大 于 0. 4mg/mL 时 ， 由 于 Cu-EDTA 络 合 物 的 色泽 会 使 测定 困难 ， 因 此 当 铜 含量 
高 镍 含量 低 时 ， 要 将 铜 分 离 。 

铜 、 锰 、 销 与 EDTA 的 络 合 物 都 比 相 应 的 丁 二 酮 膨 络 合 物 稳定 ， 故 在 加 入 EDTA 游 
液 后 能 先后 被 破坏 ， 而 转变 为 EDTA 络 合 物 。 旬 与 丁 二 酮 胀 的 络 合 物 和 镍 与 EDTA 络 合 
物 的 稳定 性 相仿 ， 当 先 加 入 EDTA 洲 液 络 合 钊 ， 再 加 丁 二 酮 胀 溶液 时 ， 就 不 能 显 色 。 
反之 ， 当 先 加 丁 二 酮 肝 使 镍 显 色 ， 再 加 EDTA 溶液 时 ， 却 不 能 破坏 已 显 色 的 络 合 物 ， 
但 放置 较 长 时 间 (大 于 1h) ， 络 合 物 的 色泽 仍 略 有 减退 。 

2) 在 强 碱 性 介质 中 ,酒石酸 对 铁 ( 亚 ) 的 络 合 能 力 比 柠檬 酸 强 ， 故 采用 氢 氧 化 
钠 介质 显 色 的 方法 都 用 酒石酸 盐 作 掩蔽 剂 ， 而 在 氨 性 介质 中 显 色 时 用 柠檬 酸 盐 作 捧 
蔽 剂 。 

3) 在 参 比 溶液 中 不 宜 加 丁 二 酮 且 洲 液 ， 而 应 加 入 氨水 或 乙醇 为 好 。 因 为 当 镍 含量 
较 高 时 ， 在 参 比 溶液 中 先 加 EDTA 溶液 再 加 入 丁 二 酮 乳 洲 液 虽 不 显 色 ， 但 会 产生 微弱 
的 检 红 色 。 以 此 溶液 作为 参 比 溶液 ， 所 得 测定 结果 偏 低 。 

4) 本 方法 适用 于 镍 质量 分 数 大 于 0.5% 试 样 的 测定 。 用 此 方法 测定 微量 镍 时 ， 
必须 考虑 试 样 中 大 量 铜 的 分 离 。 可 从 电解 铜 后 的 试 液 中 移 取 适量 溶液 ， 按 本 方法 测 
定 ， 也 可 以 按 础 化 亚 铜 分 离 方 法 进行 测定 ， 即 ， 称 取 0.2500g 试 样 ， 置 于 100mL 两 
用 瓶 中 ,加 入 3mL 盐酸 及 2mL 过 氧化 氨 (30% ) ， 试 样 溶解 后 微 沸 约 30s， 使 多 余 的 
过 氧化 氧 分 解 ， 冷 却 ， 加 水 约 60mL、 碘 化 钾 溶 液 (30% ) 10mL， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ， 用 干 滤纸 过 滤 ， 将 滤液 三 于 干燥 的 锥 形 瓶 中 ,吸取 10mL 或 20mL 滤液 两 份 ， 
分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 SmL 柠檬 酸 镁 溶液 (50% ) 、10mL 水 ， 于 一 份 试 液 
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中 加 10mL 氨 性 丁 二 酮 脖 溶 液 (0. 1% ) ， 加 水 稀释 至 刻度 ， 于 男 一 份 试 液 中 加 10mL 
氨水 (1 +1)， 加 水 稀释 至 刻度 ， 作 为 参 比 溶液 ， 用 5em 比 色 时， 在 波长 530nm 处 
测量 吸光 度 。 

校准 曲线 的 绘制 : 称 取 0.25g 纯 铜 6 份 ， 分 别 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ， 按 上 述 方法 
溶解 后 ， 依 次 加 入 0mL、1mL、2mL、3mL、4mL、5mL 镍 标准 溶液 (0. 1mg/mL) ， 按 
上 述 方法 分 离 后 ， 各 取 20mL 进行 显 色 ， 用 5cm 比 色 焉 ， 以 不 加 镍 标准 溶液 的 溶液 为 参 
比 ， 在 波长 530nm 人 处， 测量 各 溶液 的 吸光 度 。 

2. 丁 二 酮 膨 分 离 -EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硝酸 洲 解 ， 必 要 时 滴 加 氢 氟 酸 助 溶 ， 以 电解 法 除 铜 。 在 
乙酸 盐 溶液 中 ， 用 丁 二 酮 且 沉 淀 负 ， 残 余 铜 及 铁 、 铝 、 铅 等 干扰 元 素 用 硫 代 硫酸 钠 
和 酒石酸 钠 掩 项 。 将 沉淀 溶 于 硝酸 ， 藻 发 破坏 丁 二 酮 上 迄 ， 加 入 过 量 的 EDTA 标准 
溶液 ， 以 二 甲 酚 检 为 指示 剂 ， 在 pH =5 ~6 时 用 硝酸 铅 标准 滴定 溶液 滴定 过 量 的 










































































EDTA 。 
本 方法 适用 于 铜 及 铜 合金 中 镍 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 >1.50% ~ 45.00% (质量 
分 数 ) 。 


(2) 主要 试剂 

1) 酒石酸 钠 溶液 (100g/L) 。 

2) 乙酸 镁 溶液 (200g/L)。 

3) 硫 代 硫 酸 钠 (NaS,0, . 5H,0) 溶液 (100g/L)。 

4) 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (100g[L) 。 

5) 丁 二 酮 胀 乙醇 溶液 (10g/L) : 将 10g 丁 二 酮 且 溶 解 于 乙醇 中 ， 稀 释 至 1000mL。 

6) 钊 标准 浴 液 : 称 取 1. 000g 纯 镍 ( 镍 的 质量 分 数 大 于 99.95% ) 置 于 250mL 烧 
杯 中 ， 加 入 20mL 硝酸 (1 +1)， 加 热 溶解 ， 者 沸 除 去 氮 的 氧化 物 ， 移 入 1000mL 容量 
玉 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。1mL 此 溶液 含 0. 001g 镍 。 

7) 硝酸 铅 标准 滴定 溶液 (c =0.0100mol/L) ， 用 EDTA 标准 溶液 标定 ， 得 到 换算 
系数 K (lmL 硝酸 铅 标准 滴定 溶液 相当 于 EDTA 标准 溶液 的 毫升 数 ) 。 

8) EDTA 标准 浴 液 〈(c =0.017mol[L) 

Qa 配制 : 称 取 6. 342g 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 200mL 热 水 洲 
解 ， 冷 却 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 储 存 于 肾 乙 烯 容器 中 。 

@ 标定 : 移 取 30. 00mL 镍 标准 溶液 (0. 001g/mL) ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 用 氨水 
(1 +1) 中 和 至 生成 蓝 色 镍 氮 络 离子 并 过 量 lmL， 加 入 10mL 六 次 甲 基 四 胺 溶液 、50mL 
水 ， 准 确 加 入 35mL EDTA 标准 溶液 (c =0.017mol) 、4 滴 或 5 滴 二 甲 酚 楼 溶液 (2g/L)， 
用 乙酸 (1 +2) 中 和 至 溶液 由 紫红 色 变 为 黄 绿 色 ， 以 硝酸 铅 标准 滴定 溶液 滴定 至 溶液 
由 黄 绿色 变 为 紫红 色 为 终点 ， 计 算 EDTA 标准 溶液 的 实际 浓度 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 ; 试 样 为 厚度 小 于 或 等 于 lmm 的 碎 悄 ， 按 表 3-4 称 取 试 样 ， 精 确 
至 0. 0001g。 
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表 3-4 试 样 量 及 分 取 试 液体 积 




















镍 的 质量 分 数 (% ) 试 样 量 /g 分 取 试 液 体积 /mL 
>1.50 ~4.00 1. 000 全 量 
>4. 00 ~7.00 0. 500 全 量 
>7. 00 ~12. 00 0. 300 全 量 
>12.00 ~20. 00 1. 000 50. 00 
>20. 00 ~24. 00 1. 500 25. 00 
>24. 00 ~45. 00 1. 000 25. 00 





2) 测定 〈 随 同 试 样 做 空白 试验 ) : 将 试 样 置 于 250mL 高 型 烧杯 中 ， 加 入 20mL 硝 
酸 (1+1) 加 热 溶解 ， 煮 沸 除 去 氮 的 氧化 物 ( 当 分 析 硅 青铜 时 ， 用 水 将 溶液 移 人 
250mL 眼 乙 烯 杯 中 ， 滴 加 和 氨 气 酸 使 沉淀 溶解 )， 冷却 ， 用 水 稀释 至 130mL 左右 ， 加 入 1 
滴 盐 酸 (1 +120) [ 当 分 析 BMn3-12 时 ， 再 加 入 5mL 酒石酸 钠 溶 液 (100g/L) ] ， 用 两 
块 半圆 形 表面 耿 盖 上 上， 室温 高 时 应 冷却 ， 在 搅拌 下 用 2. 0A/dm 电流 密度 电解 除 铜 ， 待 
溶液 褪色 后 ， 加 入 1g 左右 尿素 ， 用 水 洗 表面 下 和 杯 壁 ， 继 续 电解 10min， 若 新 浸没 的 
阴极 上 无 铜 析 出 ， 则 在 不 切断 电流 的 情况 下 ， 边 用 水 冲洗 边 提 起 电极 。 

将 溶液 转移 至 300mL 烧杯 中 ( 镍 的 质量 分 数 大 于 12. 00% 时， 先 将 溶液 移入 250mL 
容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 名， 再 按 表 3-4 移 取 溶液 置 于 300mL 烧杯 中 ) ， 加 入 
10mL 酒石酸 钠 溶 液 、3 滴 甲 基 红 乙醇 溶液 (1g/L) ， 用 氨水 中 和 至 溶液 由 红色 变 为 黄 
色 ， 再 用 硝酸 (1 +1) 中 和 至 溶液 变 为 红色 ， 加 入 20mL 乙酸 铵 溶液 、10mL 硫 代 硫酸 
钠 溶 液 ， 加 水 至 200mL 左右 ， 将 溶液 加 热 至 60 ~70% ， 在 搅拌 下 缓慢 加 入 25mL 丁 二 
酮 胀 乙 醇 溶 液 ， 继 续 搅拌 30s， 放 置 10min， 用 快速 定量 滤纸 过 滤 ， 用 水 洗涤 烧杯 3 次 
或 4 次 ,洗涤 沉淀 5 次 或 6 次， 用 15mL 热 硝 酸 (1+1) 分 数 次 将 沉淀 溶解 于 原 烧 杯 
中 ， 滤 纸 用 热 硝 酸 (1 +100) 洗涤 4 次 或 5 次 ,将 洗 液 并 人 原 烧 杯 中 ， 将 洲 液 蒸发 至 
10mL 左右 ， 冷 却 。 

用 氨水 (1 +1) 中 和 上 述 溶液 至 产生 蓝 色 镍 氨 络 离子 ， 并 过 量 1mL， 加 入 10mL 六 
次 甲 基 四 胺 溶液 和 50mL 水 ， 用 滴定 管 准 确 加 入 EDTA 标准 溶液 (1mg 镍 约 需 1mL 
EDTA 标 准 溶液 )， 并 过 量 5.00mL， 加 入 4 滴 或 5 滴 二 甲 酚 橙 溶液 (2g/L) ， 用 乙酸 
(1+2) 中 和 至 溶液 由 紫红 色 变 为 黄 绿 色 ， 用 硝酸 铅 标 准 滴定 溶液 滴定 至 溶液 由 黄 绿 色 
变 为 紫红 色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 镍 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

.~ cVi(V, -KV,) x58.69 x10™ 
w( Ni) = x100% 
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式 中 ”co 一 一 EDTA 标准 溶液 的 实际 浓度 (mol/L); 
VW 一 一 试 液 的 总 体积 (mL) ; 
一 一 加 入 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL); 
VV 一 一 测定 时 所 消耗 的 硝酸 铅 标 准 滴定 溶液 的 体积 ( mL); 
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太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL ) ; 
K 一 一 换算 系数 (1mL 硝酸 铅 标准 滴定 溶液 相当 于 EDTA 标准 溶液 的 毫升 数 ) ; 
试 样 的 质量 〈(g) ; 
58. 69 一 一 镍 的 摩尔 质量 (g/mol) 。 

六 、 铁 的 测定 

1. 1,10- 二 气 杂 菲 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 及 过 氧化 所 溶解 ， 蒸 发 除去 过 量 的 氧化 剂 。 在 盐酸 介 
质 中 ， 铁 以 甲 基 异 丁 基 酮 - 葵 混 合 溶剂 萃取 后 ， 再 用 盐酸 羟 胺 溶液 从 有 机 相 中 反 茎 取出 
来 ， 加 入 1,10- 二 气 杂 菲 与 铁 〈 工 ) 形成 红色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 测量 。 

本 方法 适用 于 各 种 铜 合金 及 纯 铜 中 铁 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.003% ~ 1.25% 
(质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 甲 基 异 丁 基 酮 - 茶 混合 溶剂 : 移 取 200mL 甲 基 异 丁 基 酮 ( MIBK) ， 与 100mL 茶 
相 混 合 。 

2) 1,10- 二 毛 杂 非 -乙酸 饺 缓 冲 溶液 : 称 取 1g 1,10- 二 氮 杂 菲 置 于 600mL 烧杯 中 ， 
用 冰 盐 酸 溶 解 ， 加 215mL 冰 乙 酸 ， 边 冷却 边 搅拌 ， 加 265mL 氨水 ,冷却 至 室温 ， 用 精 
密 pH 试纸 检查 ， 若 pH 值 不 在 6.0 ~6.5 之 间 ， 则 按 需 要 加 入 冰 乙 酸 或 氨水 调节 到 该 范 
围 内 ， 并 用 水 稀释 至 500mL。 

(3) 分 析 步 又” 按 表 3-5 称 取 试 样 ， 置 于 300mL 烧杯 中 (随同 试 样 做 一 试剂 空 
白 ) ， 按 表 3-5 加 入 盐酸 (7 +3) 及 适量 的 过 氧化 氧 (30% ) ， 加 热 溶 解 完 全 后 ， 按 每 
克 试 样 加 10mL 浓 盐 酸 的 量 加 入 浓 盐 酸 ， 小 心地 加 热 ， 除 去 过 量 的 过 氧化 氨 ， 冷 却 至 室 
温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 盐酸 (1+1) 稀释 至 刻度 。 


表 3-5 称 样 量 
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铁 质量 分 数 ( % ) 称 样 量 /g 溶 样 时 盐酸 (7 +3) 加 入 量 /mL 分 取 试 液 体积 /mL 
>0.003 ~0.02 2. 000 24 25 
>0.02 ~0. 10 1. 000 12 10 
>0.05 ~0. 20 0. 5000 6 10 
>0.10 ~0.40 0. 5000 6 5 
>0.25 ~1.25 0. 2000 3 3 














按 表 3-5 移 取 部 分 试 液 ， 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 需 要 时 ， 加 盐酸 (1 +1) 调节 
体积 至 25mL， 加 20mL 甲 基 异 丁 基 酮 - 茶 混 合 溶 剂 ， 振 荡 茜 取 1min， 静 置 分 层 后 ， 弃 去 
水 相 , 将 有 机 相 每 次 以 3 ~5mL 盐酸 (1 +1) 洗涤 3 次 ， 弃 去 洗涤 液 ， 加 10mL 盐酸 凑 























胺 溶液 (1% ) ， 剧 烈 振 荡 30s， 从 有 机 相 中 反 蔡 取 铁 。 将 水 相 移 入 50mL 容量 瓶 中 ， 对 
有 机 相 再 用 10mL 盐酸 产 胺 浴 液 (1% ) 反 茶 取 一 次 ,将 水 相 并 入 盛 有 第 一 次 蔡 取 液 的 








50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 1,10- 二 氮 杂 菲 -乙酸 馈 缓 冲 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 
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放置 Smin 后 (但 不 要 超过 4h)， 用 2cm 比 色 山 ， 在 波长 510nm 处 ， 以 试剂 空白 作 参 
比 ， 测 量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 移 取 0mL、2mL、5mL、10mL、15mL、20mL、25mL 铁 标准 
溶液 (5pg/mL) ,分 别 置 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 约 25mL， 加 20mL 盐酸 羟 
胺 溶液 (1% ) ， 混 匀 ， 放 置 1min， 加 5mL 1,10- 二 气 杂 非 -乙酸 铵 缓冲 溶液 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 以 不 加 铁 标准 溶液 者 为 参 比 ， 按 试 样 溶液 的 操作 步骤 测量 吸光 度 。 

(5) 附注 

1) 1,10- 二 扼 杂 菲 与 铁 ( 卫 ) 反应 的 适宜 pH 值 为 2 ~9。 

2) 可 以 从 电解 铜 后 的 试 液 中 移 取 适 量 试 液 ， 调 节 pH 值 后 ， 按 绘制 校准 曲线 的 步 
又 操作 。 若 试 液 中 含 镍 (I)、 匀 (0(I) 等 ， 则 应 用 EDTA 消除 这 些 元 素 的 干扰 ， 但 在 
EDTA 存在 的 情况 下 ， 显 色 的 酸度 必须 控制 在 pH =4.5 ~6.0。 

2. EDTA- H,0, 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 -过 氧化 氢 洲 解 ,在 pH = 10.2 ~11.3 的 氨 性 溶液 中 ， 
铁 ( 亚 ) 与 EDTA 及 H,0, 形成 稳定 的 紫红 色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 测量 。 

大 量 的 铝 、 铜 、 镍 、 铅 、 锋 、 铀 ， 以 及 含量 小 于 10mg 的 锡 和 钒 、 含 量 小 于 4mg 的 
铬 、 含 量 小 于 5mg 的 钛 、 含 量 小 于 8mg 的 锰 、 含 量 小 于 0. 5mg 的 久 ， 对 测定 无 干扰 。 
销 的 存在 则 影响 测定 。 

本 方法 中 的 EDTA 既是 显 色 剂 又 是 掩蔽 剂 。EDTA 的 存在 ,可 使 馈 、 锡 、 铜 、 锌 、 
铅 、 锦 等 元 素 络 合 。 铜 、 镍 与 EDTA 形成 蓝 色 络 合 物 ， 可 借 空 白 溶液 抵消 此 色泽 的 
影响 。 

(2) 主要 试剂 EDTA 溶液 (10% ) ， 用 热 水 溶解 。 

(3) 分 析 步 台 ” 称 取 0. 2000g 试 样 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ， 加 SmL 盐酸 (1 +1)、 
2 ~3mL 过 氧化 氧 (30% ) ， 微 热 溶 解 ， 者 沸 至 无 小 气泡 ， 加 20mL EDTA 溶液 (10% ) 、 
10mL 氨水 及 2mL 过 氧化 氨 (30% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

另 称 取 同 样 量 的 试 样 ， 按 上 述 步骤 溶解 后 ， 按 上 述 方法 显 色 ， 但 不 加 过 氧化 氧 ， 
以 此 作为 参 比 溶液 。 

用 1lcm 或 3cm 比 色 逻 ， 在 波长 520nm 人 处， 测量 其 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0.2g 纯 铜 数 份 ， 置 于 一 组 100mL 两 用 瓶 中 ， 依 次 加 入 
不 同 量 的 铁 标准 溶液 (0. 5mg/mL 或 1mg/mL)， 若 试 样 中 铁 的 质量 分 数 为 0. 5% ~5%， 
则 绘制 1 ~ 10mg 铁 的 校准 曲线 ， 比 色 亚 用 lcem; 若 试 样 中 铁 的 质量 分 数 为 0.05% ~ 
0.5% ， 则 绘制 0. 1 ~ Img 铁 的 校准 曲线 ， 比 色 严 用 3cm。 以 下 按 分 析 步 又 显 色 、 测 量 。 

















































































































(5) 附注 
1) 本 方法 可 测定 质量 分 数 为 0.05% ~5% 的 铁 ， 铁 的 质量 分 数 大 于 5% 时 ， 可 称 取 
0. lg 试 样 。 


2) 趁 热 加 入 EDTA 溶液 ， 以 保证 AD 、Sn** 、Sn*' 等 络 合 完全 。 
3) 加 过 氧化 氨 之 前 ， 必 须 将 试 液 冷 至 室温 。 知 温度 过 高 ， 将 造成 过 氧化 氨 分 解 ， 
使 色泽 极 易 消退 。 
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4) 过 氧化 氧 加 入 量 为 0.5 ~3mL、 氮 水 加 入 量 为 5 ~20mL 时 ， 对 测定 无 影响 。 

5) 试 样 中 锡 、 铝 含量 较 高 时 ， 可 加 5mL 酒石酸 钾 溶 液 (10% ) ， 掩 项 后 再 加 
EDTA 溶 液 。 

七 、 锌 的 测定 

1. 硫 氰 酸 盐 革 取 分 离 -EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 过 氧化 氢 溶 解 ， 在 c(HCI) <0. 6molLL 的 盐酸 介质 中 并 
保持 4% 的 硫 氨 酸 盐 含量 ， 用 4- 甲 基 戊 酮 -[2] (MIBK) 萃取 硫 握 酸 盐 络 合 物 。 在 此 条 
件 下 , 与 锌 ( 卫 ) 一 起 被 茜 取 的 元 素 有 铁 ( 焉 )、 铜 (I)、 银 ( 工 ) 和 少量 名 
(I), 铝 ( 亚 )、 锰 (IT)、 镍 ( 工 ) 都 不 被 茜 取 。 铁 (三) 可 用 氢化 物 掩蔽 ， 铜 
(I)、 银 〈( 工 ) 用 硫 脲 掩蔽 。 进 入 有 机 相 的 锌 ， 用 pH =5.5 的 六 次 甲 基 四 胺 缓冲 溶液 
反 萃 取 即 返回 水 相 ， 而 锅 ( 开 ) 仍 留 在 有 机 相 。 在 水 相 中 加 入 少量 掩蔽 剂 ， 使 残留 的 
少量 铁 、 铝 、 铜 等 元 素 掩蔽 后 ， 用 EDTA 标准 溶液 测定 锌 。 

(2) 主要 试剂 

1) 缓冲 溶液 (pH =5.5): 称 取 100g 六 次 甲 基 四 胺 ， 溶 于 水 中 ， 加 20mL 盐酸 ， 
用 水 稀释 至 500mL。 

2) EDTA 标准 溶液 (0. 02000molL) : 用 基准 试剂 配制 。 

3) 洗 液 : 取 10mL 硫 氨 酸 镁 溶液 (50% ) ， 加 2mL 盐酸 ， 加 水 至 100mL。 

(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 SmL 盐酸 (1 +1)、 
1 ~2mL 过 氧化 氧 ， 微 热 ， 待 试 样 溶解 后 煮沸 ， 使 多 余 的 过 氧化 氨 分 解 ， 冷 却 ， 将 溶液 
移 和 人 分 液 漏 斗 中 ， 加 入 10mL 氯化镁 洲 液 (20% ) 、50mL 硫 脲 溶液 (5% ) ， 加 水 至 约 
70mL， 加 10mL 硫 氰 酸 铵 溶液 (50% ) 、20mL MIBK， 振 摇 1 ~ 2min， 静 置 分 层 ， 弃 去 
水 相 ， 于 有 机 相 中 加 入 15mL 洗 液 、5mL 氢化 铵 溶液 (20% ) ， 振 摇 Imin， 分 层 后 弃 去 
水 相 ， 将 有 机 相 放 入 250mL 烧杯 中 ， 用 50mL 水 冲洗 分 液 漏斗 ， 将 洗 液 并 和 人 烧杯 中 ， 
加 20mL 缓冲 溶液 ， 剧烈 搅拌 lmin， 加 SmL 气 化 铵 溶液 (20% ) 、5mL 硫 脲 溶液 
(5% ) 、 数 滴 二 甲 酚 橙 指示 剂 (0. 2% ) ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 紫红 色 变 为 纯 
黄色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 锌 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 







































































w(Zn) = 一 一 x100% 
m 





式 中 ”co 一 一 EDTA 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 

一 一 测定 时 所 消耗 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL); 

mo 一 一 试 样 的 质量 (g)，; 
65.39 一 一 锌 的 摩尔 质量 (g/mol)。 

(5) 附注 

1) 也 可 从 电解 铜 后 的 试 液 中 移 取 相当 于 0. 1g 试 样 的 溶液 ， 按 本 方法 测定 ， 仅 需 
将 加 50mL 硫 脲 溶液 改 为 10mL。 
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2) 如 果 试 样 中 不 含 旬 、 锰 ， 可 按 下 法 直接 测定 。 

2. 硫酸 馈 锯 混 晶 沉淀 掩蔽 -EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 盐酸 -过 氧化 氧 溶解 ， 在 微 酸性 溶液 中 ， 加 入 适量 的 握 化 钢 
溶液 和 硫酸 钾 溶 液 ， 使 之 生成 硫酸 钒 沉淀 。 溶 液 中 共存 的 铅 也 一 起 以 硫酸 铅 沉淀 的 形 
式 洗 出 。 但 当 钢 量 超过 铅 量 10 倍 以 上 时 ， 铅 即 会 全 部 进入 硫酸 饥 晶 格 中 ， 形 成 硫酸 铅 
钢 混 唱 沉淀 ， 这 种 沉淀 在 乙酸 铵 溶液 中 不 溶解 ， 证 明 它 比 硫酸 铅 沉淀 稳定 得 多 。 利 用 
这 一 性 质 ， 可 以 掩蔽 铅 ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 锌 。 

朵 合金 中 的 铜 可 用 硫 脲 掩 蔽 ， 锡 、 铁 、 铝 可 用 氟 化 钾 掩蔽 。 钊 、 锰 的 质量 分 数 大 
于 0.2% 时， 干扰 测定 。 

(2) 主要 试剂 

1) EDTA 标准 溶液 (0. 01000molML) : 用 基准 试剂 配制 。 

2) 氟 化 钾 溶液 (20% ) : 储 于 塑料 瓶 中 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 lmL 盐酸 及 1mL 
过 氧化 氢 ， 待 作用 完毕 后 加 热 者 沸 约 308， 使 多 余 的 过 氧化 毛 分 解 ， 用 约 10mL 水 冲洗 
锥 形 瓶 内 壁 ， 加 3mL 氧化 饥 深 液 (1% ) 、20mL 硫酸 钾 溶 液 (5% ) ， 摇 匀 ， 加 入 20mL 
气 化 钾 溶 液 (20% ) 、30mL 硫 脲 溶液 (10% ) ， 摇 义 ， 再 加 20mL 六 次 甲 基 四 胺 溶液 
(30% ) ， 加 2 滴 或 3 滴 二 甲 酚 橙 指示 剂 (0.2% ) ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 纯 黄色 为 
终点 。 

(4) 结果 计算 ”和 锌 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 















































w(Zn) = 一 一 x100% 
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式 中 ”co 一 一 EDTA 标准 溶液 的 浓度 (mol/L) ; 

一 一 测定 时 所 消耗 的 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL)，; 

mo 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 
65. 39 一 一 锌 的 摩尔 质量 (g/mol) 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 不 含 镍 、 锰 的 试 样 。 

2) 当 铅 的 质量 分 数 大 于 15% 时， 加 10mL 握 化 钢 溶 液 (1% ) 。 

3) 氟 化 物 对 铁 的 掩蔽 属于 沉淀 掩蔽 作用 ， 因 而 氟 化 钊 、 氟 化 钠 或 氟 化 久 + 碳酸 钊 
等 才 有 掩蔽 效果 ， 单 纯 的 氟 化 贸 不 能 掩蔽 铁 。 氟 化 钾 可 以 掩蔽 3mg 以 下 的 铁 ， 铁 再 多 
时 将 使 终点 不 明显 。 试 样 中 铁 的 质量 分 数 大 于 2% 时， 应 加 25mL 氟 化 钾 溶液 (20% ) 。 


























4) 终点 很 敏锐 ， 但 临近 终点 时 应 逐 滴 加 入 滴定 溶液 ， 以 免 超 越 终点 。 滴 定 至 终点 
的 试 液 放 置 片刻 后 有 时 出 现 “ 返 红 ” 现 象 ， 这 是 由 于 指示 剂 “ 封 团 ” 引 起 的 ， 可 以 不 
予 考虑 。 


5) 也 可 从 电解 铜 后 的 试 液 中 移 取 相当 于 0. 1g 试 样 的 溶液 ， 按 上 述 方法 测定 锐 ， 
但 硫 脲 溶液 加 入 量 应 减少 至 5mL。 


洲 
上 
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八 、 镭 的 测定 

1. 过 硫酸 铵 氧化 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 溶解 后 ， 在 银 盐 ( 众 化 剂 ) 存在 的 情况 下 ， 用 过 硫酸 锐 
将 锰 氧 化 为 呈 紫 红色 的 高 锰 酸 ， 以 此 进行 锰 的 光度 测定 。 

氧化 时 ， 要 求 溶液 中 c(H’* ) <4mol/L， 一 般 采用 1 ~2molL 的 硫酸 硝酸 混合 酸 进 
行 氧化 。 磷 酸 的 存在 可 使 镭 形 成 磷酸 盐 络 合 物 ， 从 而 使 锰 顺 利 地 被 氧化 至 七 价 ， 避 免 
氧化 过 程 中 形成 四 价 锰 。 在 部 分 氧化 的 试 液 中 ,加 EDTA 或 亚 硝酸 钠 ， 使 七 价 锰 的 色 
泽 褪去 ， 作 为 光度 法 测定 的 参 比 溶液 ， 以 抵消 试 液 本 身 色泽 的 影响 。 

本 方法 适用 于 铜 合金 中 锰 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.05% ~5% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 混合 酸 : 在 800mL 水 中 加 100mL 硫酸 ,冷却 后 加 250mL 硝酸 、200mL 磷酸 ， 
用 水 稀释 至 2000mL。 

2) 过 硫酸 铵 溶液 (15% ) : 配制 后 不 宜 超 过 一 周 。 

(3) 分 析 步 又” 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 5mL 混合 酸 ， 加 热 
溶解 后 煮沸 除去 黄 烟 ， 加 约 20mL 水 、5 滴 硝酸 银 溶 液 (0.5% ) ， 加 热 至 近 沸 时 ， 加 
5mL 过 硫酸 铵 浴 液 (15% ) ， 微 沸 lmin， 迅 速 冷 却 至 室温 。 根 据 锰 含量 的 高 低 ， 按 
表 3-6 规 定 进行 稀释 。 将 显 色 液 倒 人 lcm 或 cm 比 色 亚 中 ， 于 剩余 溶液 中 滴 加 1 ~3 滴 
亚 硝酸 钠 深 液 (0.3% ) 或 EDTA 溶液 (5% ) 至 紫红 色 褪 去 ， 以 此 作为 参 比 溶液 ， 在 
波长 530nm 处 测量 吸光 度 。 

表 3-6 显 色 溶液 的 稀释 体积 及 比 色 严 的 选择 







































































锰 的 质量 显 色 溶液 稀释 锰 标 准 溶液 锰 标 准 溶液 的 Ee 

分 数 (%) 体积 /mL 质量 浓度 / (mg/ mL) 加 入 量 /mL 

0. 02 ~0.3 50 0.10 0 LS、 1 32、 3 5 
0.3~2 100 1.00 0 0.5, 1, 5 2、2.3 1 
1~6 250 1.00 0 1 2 3 4 $6 1 














(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 6 只 150mL 锥 形 瓶 中 ， 按 表 3-6 依次 加 入 鳃 标准 溶液 ， 
加 5mL 混合 酸 ， 按 试 样 溶液 分 析 步 骤 氧 化 并 冷却 ， 按 表 3-6 进行 稀释 ， 测量 吸光 度 并 
绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 将 二 价 鳃 氧化 至 七 价 ， 要 求 在 c(H’') <4molLL 的 溶液 中 进行 ， 本 方法 中 选用 
c(H’*) =1~2mol/L。 和 氧化 后 的 七 价 鳃 可 以 任意 稀释 ， 对 酸度 无 严格 要 求 。 

2) 过 硫酸 匀 氧 化 时 间 0.5 ~ lmin 已 足够 ， 不 必 者 沸 至 骨 大 气泡 。 若 煮沸 时 间 太 
长 ， 吸 光度 会 偏 低 ， 在 硝酸 银 加 入 量 少 及 酸度 大 时 ， 这 种 影响 更 显著 。 但 是 显 色 后 ， 
将 试 液 取 下 稍 加 静 置 ， 再 冷却 ， 对 显 色 的 完全 与 稳定 是 有 利 的 。 

3) 随同 试 样 做 试剂 空白 ， 尤 其 是 测定 低 含量 锰 时 。 
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2. 硝酸 铵 氧化 滴定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硝酸 溶解 后 ， 在 磷酸 微 骨 烟 的 状态 下 ， 用 硝酸 贸 将 锰 定 量 
氧化 至 三 价 ， 化 学 反应 式 为 

2MnHPO, +3NH,NO, +2H,PO, =2NH, MnH, (PO,), + NH,NO, +2HNO, + H,0 

过 量 的 硝酸 铵 立即 与 产生 的 亚 确 酸 盐 反应 ， 化 学 反应 式 为 

NH; + NO =N, + 2H,0 
使 反应 中 生成 的 亚 硝酸 盐 完 全 分 解 ， 从 而 使 二 价 锰 氧 化 至 三 价 锰 的 反应 进行 完全 ， 
然后 以 N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 为 指示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 馆 标 准 溶液 滴定 。 

由 于 钒 、 镁 也 被 定量 氧化 并 滴定 ， 质 量 分 数 为 1% 的 钒 相当 于 质量 分 数 为 1. 08% 
的 锰 ， 质 量 分 数 为 1% 的 乌 相 当 于 质量 分 数 为 0.39% 的 锰 。 但 在 铜 合金 中 ， 一 般 不 含 
钒 、 饥 ， 故 不 必 进 行 校正 。 

(2) 主要 试剂 


1) 重任 酸 钾 标 准 溶液 [*| 二 KsCr0, ]=0.02000molL]， 称 取 0.98068 基准 重 铬 酸 


钾 深 于 水 中 ， 于 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 1000mL。 

2) 硫酸 亚 铁 匀 标 准 溶液 [ec(Fe ”) =0.020mol/L]: 称 取 8. 0g 硫酸 亚 铁 铵 溶 于 
300mL 水 中 ， 加 50mL 硫酸 ， 冷却 后 稀释 至 1000mL， 在 溶液 中 放 入 少许 纯 铝 片 或 纯 铝 
丝 ， 放 置 数 天 ， 使 溶液 中 存在 的 少量 Fe'* 还原， 然后 用 0. 02000molAL 的 重 铬 酸 钾 标准 
溶液 标定 。 游 液 的 浓度 可 保持 一 个 月 以 上 。 

其 标定 方法 为 : 在 250mL 锥 形 瓶 中 ， 用 滴定 管 或 移 液 管 加 入 20mL 重 铬 酸 钾 标准 
溶液 ， 加 30mL 水 、5mL 硫酸 (1 +1)、5mL 磷酸 (1 +1)、1 滴 或 2 滴 指 示 剂 ， 用 确 
亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 楼 桃红 色 转 为 亮 绿色 为 终点 。 

硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 浓度 的 计算 公式 为 
0. 02000 x 20. 00 

V+B 
式 中 一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 亚 铁 标准 溶液 的 体积 (mL); 

B 一 一 指示 剂 校正 值 ( mL) ， 每 滴 指 示 剂 约 相当 于 0.020molL 亚 铁 溶液 0. 04mL; 
0. 02000 一 一 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 的 浓度 (mol/L)，; 

20 一 一 滴定 时 消耗 重 铬 酸 钾 标准 溶液 的 体积 (mL) 。 

3) N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 指 示 剂 溶液 (0.2% ) : 称 取 0. 2g N- 茶 代 邻 氮 基 茶 甲 酸 及 
0. 2g 无 水 碳酸 钠 溶 于 水 中 ， 加 热 溶 解 ， 用 水 稀释 至 100mL， 过 滤 后 使 用 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.2000g 试 样 ， 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 5mL 硝酸 (1 +1) 
溶解 试 样 ， 加 10mL 磷酸 ， 继 续 加 热 至 微 冒 烟 ， 取 下 ,冷却 约 30s， 加 1 ~28g 硝酸 铵 ， 
不 断 摇动 并 吹 去 黄 烟 。 此 时 色 被 氧化 成 三 价 , 冷却 至 温 热 (50 ~ 60% ) ， 加 约 30mL 
水 ， 用 流水 冷却 ， 加 10mL 硫酸 (1 +4)， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 紫红 色 减 淡 ， 
加 2 滴 指示 剂 ， 继 续 滴定 至 蓝 绿色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 鳃 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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式 中 oc 一 一 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 
/一 一 滴定 时 所 消耗 的 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
B 提示 剂 校 正 值 (mL) ， 每 滴 指 示 剂 约 相 当 于 0. 020molL 亚 铁 溶液 0. 04mL。 
mo 一 一 试 样 的 质量 〈(g) ; 
54. 94 一 一 锰 的 摩尔 质量 (gmol) 。 

(5) 附注 

1) 薰 发 至 冒 磷酸 烟 时 温度 约 为 230 上 ,冷却 30s 后 ( 约 在 220% ) 加 硝酸 铵 ， 这 
样 测定 的 再 现 性 较 好 。 

2) 加 硝酸 匀 氧 化 后 ， 冷 却 至 50 ~60% ， 立 即 加 水 。 若 在 温度 高 时 加 水 ， 因 有 亚 硝 
酸 盐 还 原 而 使 测定 结果 偏 低 ; 如 果 冷 却 至 室温 再 加 水 ， 常 发 生 不 能 溶 开 的 现象 ， 致 使 
测定 失败 。 

九 、 铝 的 测定 

1. CAS- CTMAB 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 -过 氧化 氢 涂 解 ， 用 硫 脲 、 盐 酸 凑 胺 及 CyDTA- Zn 联合 
掩蔽 铜 、 铁 等 , 在 pH =5 ~6 时 铝 与 铬 天 青 S (CAS)、 十 六 烷 基 三 甲 基 溴 化 铂 
(CTMAB) 形成 蓝 色 的 三 元 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 铝 。 

本 方法 适用 于 磷 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 0. 5% 的 铜 合金 中 铝 含量 的 测定 ， 测 定 范围 
为 0.005% ~0.05% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) CyDTA-Zn 溶液 [c(CyDTA-Zn) =0.10molML]: 称 取 8. 15g 氧化 锌 ， 溶 于 20mL 
盐酸 中 ， 滴 加 所 水 (1 +1) 至 pH =5.5 左右 , 男 称 取 34.6g 环 己 烷 二 胺 四 乙酸 (CyD- 
TA 或 DCTA)， 置 于 600mL 烧杯 中 ， 加 约 500mL 水 ， 温 热 ， 滴 加 和 氨水 (1 +1) 至 溶 
解 完 全 并 调节 酸度 至 pH =5.5 左右 ,将 两 份 溶液 合并 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 加 水 至 
刻度 。 

2) 铬 天 青 S 溶液 (0.05% ) : 称 取 0.1g 铬 天 青 S (CAS) ， 置 于 100mL 锥 形 瓶 中 ， 
加 约 20mL 水 、20mL 乙醇 ， 在 热 水 浴 中 加 热 溶 解 ， 移 入 200mL 容量 瓶 中 ， 用 乙醇 稀释 
至 刻度 。 

3) 十 六 烷 基 三 甲 基 洗 化 铵 溶液 (0.2% ) : 称 取 0.6g 十 六 烷 基 三 甲 基 省 化 匀 
(CTMAB) ， 溶 于 200mL 乙醇 中 ， 加 水 至 300mL。 

4) CAS- CTMAB 混合 溶液 : 移 取 CAS 溶液 (0.05% ) 及 CTMAB 溶液 (0.2% ) ， 
等 体积 混合 。 

5) 乙酸 钠 溶液 [4.0mol/L]: 称 取 544g 乙酸 钠 (CH;COONa . 3HO) 置 于 
1000mL 烧杯 中 ， 加 400mL 水 ， 加 热 溶 解 后 ， 加 20mL 铁 游 液 (lmg/mL， 用 氧化 铁 配 
制 )， 充 分 搅拌 ， 待 生成 的 氧 氧化 铁 沉 淀 凝 聚 并 下 沉 后 ， 用 快速 滤纸 过 滤 ， 并 稀释 
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至 1000mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ， 加 3mL 盐酸 (1 +1) 
及 1lmL 过 氧化 氧 (30% ) ， 待 试 样 溶解 后 ， 煮 沸 约 308， 使 多 余 的 过 氧化 氨 分 解 ， 冷 
却 ， 加 1.5g 氧化 锐 ， 加 少量 水 溶解 后 ， 加 水 至 刻度 。 同 时 称 取 0. 1g 纯 铜 ， 以 同样 操作 
作为 试剂 空白 。 

移 取 10mL 溶液 及 试剂 空白 各 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶液 
和 参 比 溶液 。 
显 色 溶 液 : 加 1 滴 甲 基 检 指示 剂 (0. 1% ) ， 滴 加 和 氨水 (1 +4) 至 黄色 ， 立 即 滴 加 
盐酸 (1 +23) 至 恰 呈 红色 并 过 量 lmL， 加 2mL 茹 酸 羟 胺 溶液 (10% ) 、5mL 硫 脲 溶液 


(5% ) 、3mL CyDTA- Zn 溶液 (0.1% mol/L)， 摇 匀 ， 用 吸管 加 入 5mL CAS- CTMAB 溶 
液 、1$mL 乙酸 钠 溶液 (4mol/L) ， 加 水 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 同 显 色 溶液 操作 ,但 在 加 入 盐酸 凑 胺 溶液 前 ， 加 入 5 滴 或 6 滴 (的 
0.3mL) 气 化 饮 溶 液 (0.5% ) ， 使 铝 络 合 而 不 显 色 。 

用 3cm 比 色 亚 ， 在 波长 620nm 处 测量 试 样 溶 液 及 空白 溶液 的 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0. 1g 纯 铜 ， 按 分 析 步 又 溶解 并 稀释 至 100mL， 分 取 
10mL 此 溶液 6 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 0mL、1lmL、2mL、3mL、4mL、 
5mL 铝 标准 溶液 (1pg/mL) ， 按 分 析 步 又 显 色 后 ， 以 不 加 铝 标准 溶液 的 试 液 为 参 比 溶 
液 ， 测 量 吸 光度 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 中 加 入 1. 5g 氧化 饼 ， 使 锡 (了 ) 保留 在 溶液 中 而 不 影响 铝 的 测定 。 

2) 由 于 参 比 浴 液 中 加 入 氟 化 铵 后 对 比 色 下 有 一 定 的 侵蚀 ， 为 了 保护 比 色 亚 ， 测 定 
完毕 后 应 立即 将 其 洗 净 。 比 色 亚 使 用 多 次 后 ， 会 附着 蓝 色 ， 影 响 吸 光度 ， 可 用 浓 硝 酸 
洗涤 除去 。 

3) 也 可 在 电解 铜 后 的 溶液 中 分 取 部 分 试 液 ， 按 分 析 步 又 显 色 测 量 。 

4) 本 方法 不 适用 于 皱 青 铜 中 铝 的 测定 。 

2. 葵 甲 酸 铵 分 离 -EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 硝酸 溶解 ， 滴 加 氨水 至 刚 生 成 铜 的 沉淀 ， 然 后 用 盐酸 溶解 
沉淀 ， 加 入 缓冲 溶液 和 盐酸 产 胺 并 加 热 ， 加 入 葵 甲 酸 铵 使 铝 沉淀 ， 过 滤 ， 沉 淀 用 盐酸 
溶解 ， 加 入 过 量 的 EDTA 溶液 ， 者 沸 使 铝 与 EDTA 定量 络 合 , 在 pH=5.5~6 时 ， 以 二 
甲 酚 检 作 指示 剂 ， 用 锌 标准 溶液 滴定 过 量 的 EDTA， 然 后 加 入 氟 化 钠 煮沸 ， 置 换 出 Al- 
EDTA 中 的 EDTA ， 再 用 锌 标准 溶液 滴定 ， 依 此 计算 出 铝 的 质量 分 数 。 

(2) 主要 试剂 

1) 缓冲 溶液 : 在 1000mL 盐酸 (1 +11) 中 ， 加 入 190g 乙酸 钠 (CHCOONa ， 
3H,0) ， 混 匀 。 此 溶液 pH 值 约 为 4.4。 

2) 茶 甲 酸 铵 洗涤 液 : 在 400mL 水 中 ， 加 入 50mL 葵 甲 酸 铵 溶液 (8% ) 、50mL 盐 
酸 羟 胺 溶液 (10% ) ， 混 匀 。 

3) 锌 标准 溶液 [c(Zn** ) =0.02000mol/L]: 称 取 1.308g 纯 锌 (纯度 99.99% 以 
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上 ) ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 以 将 少量 的 盐酸 (1+1) 溶解 后 ,调节 至 pH =2 ~3， 移 人 
1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

4) EDTA 标准 溶液 [c(EDTA) =0.02000mol/L]: 用 基准 试剂 配制 。 

(3) 分 析 步 骤 称 取 0.2000 ~ 0. 5000g 试 样 ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硝酸 
(1+1)， 低温 加 热 使 试 样 溶解 完全 。 如 果 试 样 中 含 锡 ， 则 应 浓缩 成 糊 状 ,然后 加 入 
10mL 硝酸 (1 + 100) ， 以 溶解 可 溶性 盐 类 ， 此 时 若 有 锰 的 氧化 物 ， 应 滴 加 过 氧化 氧 
(3% ) 还 原 镭 ， 加 热 煮沸 以 分 解 过量 的 过 氧化 氧 。 加 热 水 约 30mL， 于 低温 处 静 置 1h 
后 ， 用 慢 速 滤纸 过 滤 并 以 热 硝酸 (1 +100) 充分 洗涤 沉淀 ， 弃 去 沉淀 ， 加 水 至 试 液体 
积 约 为 80mL， 滴 加 氨水 至 产生 微量 沉淀 〈 仔 细 操 作 ， 以 免 过 量 ， 操 作 时 应 尽量 避免 沉 
淀 附着 在 烧杯 内 壁 上 ) ， 立 即 滴 加 盐酸 (1 +4)， 使 沉淀 溶解 成 清流 的 溶液 ， 加 70mL 
缓冲 溶液 、15 ~ 20mL 盐酸 凑 胶 (10% ) ， 加 热 者 沸 ， 加 25mL 茶 甲 酸 饼 溶液 (8% ) ， 
充分 搅拌 后 放置 15 ~20min， 使 沉淀 陈 化 。 

用 中 速 滤 纸 过 滤 ， 以 温 热 的 茶 甲 酸 铵 洗涤 液 充 分 洗涤 后 ， 用 温水 和 温 盐 酸 (1 +2) 
将 沉淀 洗 入 原 烧 杯 中 ， 加 热 使 沉淀 溶解 完全 ,冷却 ， 加 入 过 量 的 EDTA 标准 溶液 [以 
10mL EDTA 溶液 (0.02mol/L) 络 合 5. 4mg 铝 ， 再 过 量 10mL] ， 加 热 者 沸 3 ~4min， 加 
2 滴 或 3 滴 对 硝 基 酚 指示 剂 (0.2% ) ， 用 氨水 (1 +1) 调节 至 溶液 呈 微 黄色 ， 继 续 者 
沸 约 Imin， 冷 却 (此 时 若 溶液 黄色 消退 ， 可 滴 加 所 水 至 呈 微 黄色 ) ， 滴 加 盐酸 (1 +1) 
至 黄色 褪去 ， 加 10mL 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (20% )， 冷却， 加 3 滴 或 4 滴 二 甲 酚 检 指 示 
剂 (0.2% ) ， 用 锌 标准 溶液 滴定 至 紫红 色 (不 计数 ) 。 于 试 液 中 加 1 ~2g 氟 化 铵 ， 者 潮 
1 ~2min， 冷却 ， 此 时 溶液 如 果 呈 浅 红色 ， 必 须 用 盐酸 (1 +3) 调 至 橙黄 色 ， 再 用 锌 标 
准 溶 液 滴定 至 紫红 色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

26. 98 


[te 
w(Al) =— 1000 、100% 
mo 










































































式 中 co 一 一 锌 标准 溶液 的 浓度 (molL); 

一 一 滴定 时 所 消耗 锌 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

mo 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 
26. 98 一 一 铝 的 摩尔 质量 (g/mol)。 

(5) 附注 

1) 含 铝 的 铜 合 金 中 大 多 含 镭 ， 因 此 采用 茶 甲 酸 铵 分 离 法 测定 铝 。 本 方法 适用 于 铝 
含量 大 于 0.5% (质量 分 数 ) 的 铜 合金 的 测定 。 

2) 也 可 在 pH=6.5 ~7.0 时 ， 用 PAN 作 指示 剂 ， 铀 标准 洲 液 作 滴定 剂 进行 滴定 ， 
可 允许 10mg 锰 存 在 。 在 bpH=6.0 ~6.2 时 ， 用 二 甲 酚 检 作 指示 剂 ， 用 锌 标准 溶液 滴定 ， 
只 允许 2mg 锰 存 在 。 

十 、 硅 的 测定 

1. 亚 铁 还 原 - 硅 钼 蓝光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 稀 王 水 溶解 ， 滴 加 氢 氟 酸 ， 使 奎 转 化 成 氟 硅 酸 。 在 微 酸性 
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溶液 中 (pH =1 ~2) ， 加 入 铀 酸 匀 与 氛 硅 酸 形成 黄色 的 硅 铀 络 离子 ， 然 后 加 入 草酸 ， 
破坏 磷 、 砷 等 与 钼 酸 饼 形成 的 络 离 子 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 将 黄色 的 硅 钼 络 离子 还 原 成 硅 钼 
蓝 ， 以 此 进行 光度 测定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 混合 酸 : 盐酸 、 硝 酸 、 水 按 1: 1:1 比例 混合 。 

2) 硼酸 饱和 溶液 称 取 60g 硼酸 溶 于 热 水 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

3) 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) : 在 100mL 溶液 中 加 6 滴 硫 酸 (1 +1)。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.2000g 试 样 ， 置 于 60mL 聚 四 氟 乙 烯 (或 聚 乙 烯 ) 烧杯 中 ， 
加 10mL 混合 酸 ， 温 热 溶 解 后 ， 加 30mL 水 ， 于 水 浴 中 加 热 至 50 ~ 60% ， 滴 加 10 滴 氨 
气 酸 ( 约 0.5mL), 保温 15 min 以 上 ， 并 用 塑料 棱 断 续 搅 拌 ， 趁 热 加 入 10mL 脲 溶液 
(10% ) ， 使 氧化 氮 分 解 ， 加 25mL 硼酸 饱和 洲 液 ， 搅 匀 后 移 和 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 
稀释 至 刻度 (与 此 同时 ， 称 取 0. 2g 纯 铜 作 试剂 空白 一 份 ) ， 摇 匀 后 移 至 原 塑料 烧杯 中 
保存 。 

移 取 10mL 或 SmL ( 硅 质 量 分 数 大 于 2.5% 时 ， 需 补 加 5mL 试剂 空白 溶液 ) 试 液 两 
份 ， 分别 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 洲 液 和 参 比 浴 液 。 

显 色 溶液 加 25mL 水 、5mL 钼 酸 铁 溶液 (5% ) ， 放 置 ~20min， 加 10mL 草酸 溶 
液 (5% ) ， 立 即 加 SmL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) ， 摇 匀 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 在 摇动 中 顺序 加 入 25mL 水 、10mL 草酸 溶液 (5% ) 、5mL 硫酸 亚 铁 铁 
溶液 (6% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

用 1lem 比 色 亚 ， 在 波长 660nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0.2g 纯 铜 ， 依 次 加 入 0mL、lmL、3mL、5mL、7mL、 
9mL、10mL 硅 标 准 溶液 (0. 5mg/mL) ， 同 分 析 步 又 操作 ， 并 稀释 至 100mL。 从 这 些 溶 
液 中 各 吸取 10mL， 分别 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 按 分 析 步 又 显 色 ， 用 lem 比 色 焉 ， 在 波 
长 660nm 人 处， 以 不 加 硅 标准 溶液 的 试 液 作 参 比 ， 测 量 吸光 度 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 硅 质 量 分 数 为 0.2% ~5.0% 的 铜 合金 的 测定 。 

2) 操作 中 凡 含 有 气 氢 酸 的 溶液 ， 均 不 能 用 玻璃 器 存放， 以 免 因 侵蚀 玻璃 而 影响 
测定 结果 。 尽 管 已 加 入 硼酸 ， 使 多 余 的 氧气 酸 转 变 为 氢 硼 酸 ， 但 是 如 果 在 玻璃 器 上 L 中 
存放 较 长 时 间 (超过 3h) ， 仍 能 侵蚀 玻璃 而 影响 测定 结果 。 因 此 ， 试 样 溶液 在 定量 稀 
释 后 ， 最 好 移 到 塑料 杯 中 储存 。 

3) 也 可 采取 加 热 显 色 : 吸取 10mL 试 液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 5mL 钼 酸 匀 游 
液 (5% ) ， 在 沸水 浴 中 加 热 30s， 用 流水 冷却 ， 加 30mL 水 、10mL 草酸 溶液 (10% ) 、 
5mL 硫酸 亚 铁 镁 溶液 (6% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

4) 在 分 析 过 程 中 ， 应 注意 所 用 试剂 的 空白 值 ， 尤 其 当 试 样 中 硅 含量 较 低 时 ， 必 须 
扣除 试剂 空白 。 

5) 光度 测量 完毕 后 ， 应 立即 将 比 色 严 洗 净 ， 以 免 被 试 液 浸 蚀 。 
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2. 亚 铁 - 毛 化 亚 锡 还 原 - 硅 钼 蓝光 度 法 

(1) 方法 提要 在 不 少 铜 合金 中 ， 硅 以 杂质 形式 存在 。 硅 质量 分 数 为 0.02% ~ 
0. 25% 的 铜 合金 ， 可 直接 用 硅 蓝 法 光度 测定 。 为 了 提高 钼 蓝 的 灵敏 度 ， 可 在 还 原 剂 硫 
酸 亚 铁 镁 溶液 中 加 入 少量 氧化 亚 锡 。 

(2) 主要 试剂 

1) 草酸 铵 溶液 : 在 700mL 水 中 ， 加 250mL 硫酸 ， 摇 名， 加 20g 草酸 铵 ,溶解 后 冷 
却 至 室温 ， 加 水 至 1000mL。 

2) 氧化 亚 锡 溶 液 (1% ) : 称 取 0.5g 氧化 亚 锡 ， 溶 于 10mL 盐酸 中 ， 加 水 至 50mL。 
此 溶液 可 保存 3 ~4 天 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0. 20008g 试 样 ， 置 于 100mL 聚 四 所 乙烯 (或 聚 乙 烯 ) 烧 
杯 中 ， 加 20mL 硝酸 (1 +3)， 加 热 溶 解 完全 ， 于 水 浴 中 加 热 至 50 ~60% ， 滴 加 6 
滴 毛 气 酸 ， 放置 1 ~2 min 后 ， 加 10mL 脲 溶液 (10% ) ， 播 义 ， 加 2$SmL 硼酸 饱和 
溶液 ， 播 义 ， 于 100mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 ， 立 即将 此 溶液 移入 塑料 
互 中 储存 。 

移 取 10mL 此 溶液 两 份 ， 分别 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 
溶液 。 
显 色 溶液 : 加 5mL 钼 酸 狠 深 液 (5% ) ， 在 沸水 中 加 热 30s， 用 流水 冷却 ， 加 入 
20mL 草酸 镁 溶液， 摇 勺 ， 立 即 加 入 10mL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) 及 2 滴 氧 化 亚 锡 溶 液 
(1% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 依次 加 入 20mL 草酸 匀 溶 液 、SmL 钥 酸 铁 溶液 (5% ) 、10mL 硫酸 亚 铁 
铵 溶液 (6% ) 及 2 滴 毛 化 亚 锡 溶液 (1% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

用 5 cm 比 色 血 ， 在 波长 720nm 处 测量 吸光 度 。 

另 称 取 0. 2g 纯 铜 ， 按 上 述 方法 溶解 并 显 色 后 测量 其 吸光 度 。 此 吸光 度 为 所 用 试剂 
的 空白 值 。 从 试 样 的 吸光 度 中 减 去 试剂 空白 的 吸光 度 后 ， 从 校准 曲线 上 查 得 试 样 的 硅 
含量 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0.2g 纯 铜 6 份 ， 分 别 置 于 塑料 杯 中 ， 各 加 2 0mL 硝酸 
(1 +3) ， 加 热 溶 解 完 毕 ， 冷却 ， 依 次 加 硅 标 准 洲 液 (0.05mg/mL) 0mL、1mL、3mL、 
5mL、7mL、9mL， 于 水 浴 中 加 热 至 50 ~60% ， 加 6 滴 氧 氟 酸 ， 以 下 按 分 析 步 又 显 色 。 
以 不 加 硅 标 准 溶液 的 试 液 作 参 比 ， 测 量 吸 光度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 在 加 入 硫酸 亚 铁 多 溶液 后 ， 再 加 毛 化 亚 锡 溶 液 ， 可 使 硅 钥 蓝 的 色泽 更 加 稳定 。 
因为 在 高 酸度 溶液 中 ，Fe”' 能 使 硅 钥 蓝 氧化 而 褪色 。 

2) 在 进行 批量 试 样 分 析 时 ， 室 温 显 色 较 方便 。 其 操作 方法 如 下 : 移 取 10mL 试 液 ， 
置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 25mL 水 、5mL 钥 酸 铵 溶液 (5% ) ， 在 室温 下 放置 5 ~ 20min， 
加 20mL 草酸 欠 溶 液 ， 摇 名， 加 10mL (其 中 预 置 2 滴 毛 化 亚 锡 溶液 ) 硫酸 亚 铁 镁 溶液 ， 
用 水 稀释 至 刻度 。 
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十 一 、 火 焰 原 子 吸 收 光 谱 法 测定 铜 及 铜 合金 中 铅 、 锌 、 铁 、 镁 、 锅 、 钴 、 镍 、 锰 
的 含量 

1. 方法 提要 

将 试 样 溶解 于 硝酸 、 盐 酸 中 ， 在 原子 吸收 光谱 仪 对 应 波长 处 ， 于 空气 - 乙 烽 火焰 中 
测定 铅 、 鲜 、 铁 、 镁 、 饥 、 钻 、 镍 、 锰 的 吸光 度 ， 计 算 其 质量 分 数 。 

该 方法 适用 于 铜 合金 中 铅 、 镑 、 铁 、 镁 、 锅 、 钴 、 钊 、 锰 含量 的 测定 。 测 量 范围 
和 采用 的 测量 波长 见 表 3-7。 

表 3-7 测量 范围 和 采用 的 测量 波长 















































元 素 ”| 测量 范围 ( 质量 分 数 ,% ) 波长 /nm 元 素 “| 测量 范围 (质量 分 数 ,% ) | 波长 /nm 
铅 0. 002 ~4.0 283. 3 钢 0.002 ~1.0 228.8 
锌 0. 002 ~1.0 213. 8 锁 0.002~1.0 240.7 
铁 0.002 ~5.0 248. 3 镍 0.002 ~5.0 232.0 
镁 0.002 ~1.0 283.2 锰 0. 005 ~3.0 279.5 
2. 试剂 





除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 仅 使 用 确认 为 优 级 纯 的 试剂 和 去 离子 水 。 所 用 到 的 器 严 
均 用 硝酸 (1 +19) 浸泡 12h 后 ， 用 水 清晰 干净 。 

1) 高 纯 铜 ( 铜 的 质量 分 数 大 于 或 等 于 99. 999% ) 。 

2) 盐酸 (1 +1)。 

3) 硝酸 (1 +1)。 

4) 硝酸 (1 +19)。 

5) 氧 氟 酸 (1. 13g/mL)。 

6) 碘 酸 溶液 (40g/L) 。 

7) 氧化 银 溶 液 (100g/L)。 

8) 铜 基 溶液 (100g/L) : 称 取 20. 00g 高 纯 铜 置 于 400mL 烧杯 中 ， 分 次 加 入 100mL 
硝酸 (1 +1) 、50nmL 盐酸 (1+1) 冷 溶 ， 待 激烈 反应 停止 后 ， 低 温 加 热 至 完全 溶解 ， 
者 沸 驱 除 氮 氧化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 转 移 到 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

9) 铅 、 镑 、 铁 、 镁 、 锅 、 钴 、 镍 、 镭 标准 溶液 200pg/mL、50.0pg/mL、 
20.0Hg[mL。 

3. 仪器 

原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 烽 燃 烧 器 ， 铅 、 匀 、 铁 、 镁 、 锅 、 钻 、 镍 、 锰 元 素 
空心 阴极 灯 。 

(1) 灵敏 度 ”原子 吸收 中 用 特征 浓度 表示 其 灵敏 度 ， 特 征 浓度 越 小 ， 其 灵敏 度 越 
高 。 在 绘制 校准 曲线 上 ， 在 吸光 度 0. 1 附近 查 得 相当 于 吸光 度 改 变量 A4 =0. 10 的 质量 
浓度 改变 量 AC (pg/mL)， 然 后 计算 特征 浓度 ， 公 式 为 


Ve x 0. 0044 
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特征 浓度 o 表示 产生 1% 的 吸收 (0. 0044 吸光 度 值 ) 时 待 测 元 素 溶液 的 质量 浓度 ， 单 
位 为 pg/mL。 

(2) 检 出 限 用 吸光 度 为 0.01 左右 的 已 知 浓度 溶液 喷雾 ， 选 择 适 当 的 标尺 放大 倍 
率 ， 使 信号 的 波动 清晰 可 读 。 在 Imin 时 间 内 记录 10 次 吸光 度 (每 次 用 相应 的 “ 零 " 
校准 浴 液 调 零 ) ， 计 算 检 出 限 六 ， 公 式 为 


















































csk 
eT 
式 中 DD, 一 一 检 出 限 ，; 
c 已 知 浓度 ; 
s 一 一 吸光 度 标 准 偏差 ; 
4 一 一 求 得 的 吸光 度 平 均值 ; 
fk 一 一 k 值 ， 取 2。 





求 得 的 检 出 限 一 般 不 超过 各 分 析 方 法 标准 中 所 规定 的 具体 数值 ， 也 不 超过 仪器 说 
明 书 标 称 值 的 2 倍 。 
火焰 原子 吸收 光谱 特征 浓度 及 检 出 限 参数 见 表 3-8。 


表 3-8 原子 吸收 光谱 特征 浓度 及 检 出 限 参数 

















元 素 | 特征 浓度 /( g/mL) 检 出 限 /( jg/mL) 元 素 | 特征 浓度 /( g/mL) | 检 出 限 /( g/mL) 
铬 0.2 0. 02 镶 0. 02 0.001 
锌 0.01 0. 001 钻 0. 04 0. 005 
铁 0. 04 0. 005 镍 0. 04 0. 004 
镁 0. 003 0. 0001 锰 0. 03 0. 001 





























(3) 精密 度 ” 测 量 最 高 浓度 校准 溶液 的 吸光 度 10 次 ， 并 计算 其 吸光 度 平 均值 和 标 
准 偏差 。 当 其 吸光 度 不 低 于 0. 3 时 标准 偏差 一 般 不 超过 该 吸光 度 平 均值 的 1.5% 。 测 量 
最 低 浓 度 校准 溶液 (不 是 “ 零 ” 浓 度 标准 溶液 ) 的 吸光 度 10 次 ， 并 计算 其 标准 偏差 。 
该 标准 偏差 一 般 不 应 超过 最 高 浓度 校准 溶液 平均 吸光 度 的 0. 5% 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 称 样 量 ”依据 被 测 元 素 含量 ， 称 取 0. 1000g、0. 2000g、1. 0000g 试 样 。 

(2) 试 样 的 溶解 ”将 试 样 放置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硝酸 (1 +1)、5mL 盐 
酸 (1 +1) 冷 溶 ， 待 激烈 反应 停止 后 ， 低 温 加 热 至 完全 溶解 ， 者 沸 驱 除 氮 氧 化 物 ， 冷 
却 至 室温 ， 转 移 到 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 当 试 样 中 硅 的 质量 分 数 
大 于 0.5% 时 ， 将 试 样 置 于 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硝酸 (1 +1)、5mL 盐酸 
(1 +1) ， 滴 加 数 滴 氧 氟 酸 (1. 13gmL) ， 低 温 加 热 至 完全 溶解 ， 煮 沸 驱 除 氮 氧化 物 ， 
加 10mL 硼酸 溶液 (40g[L) ， 混 匀 ， 冷 却 。 若 要 测量 镁 含量 ， 试 液 中 要 加 入 SmL 氧化 
忽 溶 液 (100g/L)。 
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(3) 测量 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 于 各 元 素 波长 处 ， 以 空气 - 乙 燃 火焰 ， 

， 分 别 测 量 各 元 素 的 吸光 度 。 如 果 吸 光度 过 高 ， 则 可 适当 将 燃烧 器 偏转 到 
0 白 试验 溶液 各 被 测 元 素 的 含量 。 

(4) 校准 曲线 溶液 的 绘制 ” 移 取 0mL、1.00mL、2.00mL、3.00mL、4.00mL、 
5.00mL 或 者 0mL、5.00mL、10.00mL、15.00mL、20. 00mL、25.00mL 铅 、 锌 、 铁 、 
镁 、 锅 、 钻 、 镍 、 锰 标准 溶液 ， 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 硝酸 (1 +1) 
和 5mL 盐酸 (1 +1) 冷 溶 ， 将 校准 曲线 被 测 元 素 含量 控制 在 表 3-9 规定 的 范围 内 。 加 
入 铜 溶 液 (100g/L) ,使 其 量 与 测量 试 液 中 的 铜 量 一 致 。 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 按 以 





用 水 调 
合适 位 置 。 













































































上 方法 测量 吸光 度 ， 减 去 零 含 量 溶 液 的 吸光 度 ， 以 各 元 素 的 含量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 
纵 坐 标 ， 绘制 校准 曲线 。 
表 3-9 校准 曲线 含量 控制 范围 
元 素 含量 控制 范围 /( jg/mL) 
镁 0~1.0 
锌 、 鲍 0~2.0 
镍 、 钴 、 锰 0~20.0 
铅 0 ~40.0 





ee 的 铀 

有 4 个 以 上 测量 点 
结果 计算 

被 测 元 素 的 质 


合金 标准 物质 ， 各 元 素 


可 能 呈 


可 能 呈 梯 度 分 布 。 


， 其 合 


量 分 数 的 计算 公式 为 
(p 一 Do ) 





w(M) = x100- 


w(M) 一 一 被 测 元 素 的 质量 分 数 ，; 
p, po 从 校准 曲线 上 计算 得 到 的 试 样 溶 液 和 空白 试验 溶液 中 被 测 元 素 的 质量 
浓度 (pg/mL); 
/一 一 试 样 溶液 的 体积 (mL); 
/一 一 试 样 溶液 的 稀释 倍数 ，; 
m 一 一 试 样 量 (g) 。 
十 二 、ICP-AES 法 测定 铜 和 铜 合金 中 银 、 锯 、 饥 、 砷 、 铁 、 镍 等 元 素 的 含量 
1. 方法 提要 


式 中 


























地 


将 试 村 


以 硝酸 和 盐酸 的 混合 





酸 或 者 硝酸 分 解 ， 


在 酸性 








， 使 用 ICP 电感 耦合 


等 离子 发 射 光 谱 仪 ， 于 各 元 素 对 应 的 波长 处 测量 其 质量 浓度 。 


本 方法 适用 于 铜 及 铜 合 金 中 银 、 匀 、 镜 、 砷 、 铁 、 镍 、 铅 、 


硅 、 


磁 、 铝 、 
表 3-10。 





铺 、 钛 、 镁 、 锌 、 钳 、 铬 、 硼 、 


锡 、 和 锋 、 锰 、 锅 、 三 、 





未 元 素 含 


量 的 测定 。 各 元 素 测定 范围 见 
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表 3-10 各 元 素 测量 范围 





























元 素 | 测量 范围 (质量 分 数 ,% ) 元素， 测量 范围 (质量 分 数 ,% ) | 元素 | 测量 范围 〈 质 量 分 数 ,% ) 
银 0.001 ~1.50 锌 0. 00005 ~7. 00 钛 0.01 ~1.00 
乌 0. 00005 ~3. 00 锰 0. 00005 ~ 14. 00 镁 0.01 ~1.00 
锁 0. 0001 ~ 0. 10 镶 0. 00005 ~3.00 皱 0.01 ~3.00 
砷 0. 0001 ~ 0. 20 硒 0. 0001 ~0. 0020 告 0.01 ~1.00 
铁 0. 0001 ~7. 00 磋 0. 0001 ~1.00 铬 0.01 ~2. 00 
镍 0. 0001 ~35. 00 铅 0. 001 ~ 14. 00 硼 0. 0005 ~ 1. 00 
附 0. 0001 ~7. 00 硅 0.001 ~5.00 来 0. 0005 ~0.10 
锡 0. 0001 ~ 10. 00 销 0.01 ~3. 00 

2. 试剂 

除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 仅 使 用 分 析 纯 的 试剂 和 去 离子 水 。 

1) 高 纯 铜 : 铜 质量 分 数 大 于 99. 999% ， 待 测 元 素质 量 分 数 小 于 或 等 于 0. 00005% 。 
2) 次 亚 磷 酸 钠 。 

3) 碳酸 镁 。 

4) 氨水 (0.9g/mL) : 优 级 纯 。 

5) 高 握 酸 (1.67g/mL) : 优 级 纯 。 

6) 氢气 酸 (1. 13g/mL) : 优 级 纯 。 

7) 硝酸 (1.42g/mL) : 优 级 纯 。 

8) 硝酸 (1 +1)。 

9) 硝酸 (1 +100)。 

10) 盐酸 (1. 19g/mL) : 优 级 纯 。 

11) 盐酸 (1 +1)。 

12) 盐酸 (1 +120)。 

13) 混合 酸 : 1 体积 盐酸 (1 +120)、3 体积 硝酸 (1 +1) 和 4 体积 水 混合 。 
14) 硝酸 锈 (1 +10) : 优 级 纯 。 

15) 硼酸 饱和 溶液 。 

16) 氧 氧 化 钠 溶 液 (100g/L)。 

17) 硝酸 铅 溶液 (10g/L) : 优 级 纯 。 

18) 硫酸 (1. 84g/mL)。 

19) 硝酸 (1 +5)。 

20) 酚 枉 乙醇 溶液 (10g/L) 。 

21) 次 亚 磷 酸 钠 -盐酸 混合 洗 液 : 每 升 洗 液 中 含 10g 次 亚 磷酸 钠 和 50mL 盐酸 



























































(1. 19g/mL) 。 


22) 


砷 溶液 (4g/L) : 称 取 2. 6g 基准 三 氧化 二 砷 (As,0, ) ， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 





加 入 15mL 氧 氧 化 钠 溶液 (100g/L)， 微 热 溶解 ， 移 人 500mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 约 
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200mL， 加 入 1 滴 酚 本 乙醇 溶液 (10g 人 L) ， 用 盐酸 (1 +1) 中 和 至 红色 褪去 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 混 匀 。 

23 ) 铁 溶液 (8 g/L) : 称 取 57. 8g 硝酸 铁 [Fe( NO;);: 9H,0]」 深 于 1000mL 硝酸 
(1+100) 中 ， 混 匀 。 

24) 洗涤 液 : 称 取 10g 碳酸 锭 溶 于 500mL 水 中 ， 加 入 20mL 氨水 (0.9g/mL)， 
混 匀 。 

25) 银 、 饼 、 匀 、 砷 、 铁 、 镍 、 铝 、 锡 、 锌 、 鳃 、 久 、 硒 、 兢 、 铝 、 硅 、 销 、 钰 、 
镁 、 锌 、 钳 、 铬 、 硼 、 冬 标准 溶液 : 根据 试 样 中 的 含量 ， 可 以 选用 1000pg/mL、 
500pg/mL、250pg/mL、100pg/mL、10. 0pg/mL 的 标准 溶液 。 

3. 仪器 

(1) 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 测 定 条 件 (推荐 ) ”等 离子 光谱 仪 测定 条 件 见 
表 3-11。 



































表 3-11 等 离子 光谱 仪 测定 条 件 





项 目 功率 /W 辅助 气流 量 /(L/min) | 雾 室 压力 /Psi? | 泵 速 /(r/min) 积分 时 间 /s 





测定 条 件 1150 0.5 25 50 5~30 


QD 1Psi =6894. 76Pa。 


(2) 元 素 分 析 线 选择 (推荐 ) ”各 元 素 分 析 线 见 表 3-12。 
表 3-12 各 元 素 分 析 线 


元 和 未 Ag Bi Sb As Fe Ni Pb Sn 








波长 /nm 328. 06 190. 24 206. 83 189. 04 259. 94 231. 60 220. 35 189. 98 








元 素 Zn Mn Cd Se Te Al Si Co 





波长 /nm 206. 20 257. 61 226. 50 196. 09 214. 28 396. 15 288. 15 228. 61 








元 素 Ti Mg Be Zr Cr B Hg 





波长 /nm 334. 94 285. 21 313. 10 339. 19 267.71 249.77 194. 22 


























(3) 精密 度 要 求 

1) 短期 精密 度 要 求 : 连续 测量 待 测 元 素 标准 溶液 的 绝对 强度 或 相对 强度 10 次 ， 
计算 测量 的 相对 标准 偏差 (RSD) 。 通 常 对 质量 浓度 为 5 ~ 10pg/mL 的 溶液 ， 要 求 其 相 
对 标准 偏差 一 般 不 超过 1. 0% 。 

2) 长 期 精密 度 要 求 : 每 隔 20min 测量 待 测 元 素 标准 溶液 的 绝对 强度 或 相对 强度 10 
次 ,计算 测 量 的 相对 标准 偏差 (RSD)。 通 常 对 质量 浓度 为 5 ~ 10pg/mL 的 溶液 ， 要 求 
其 相对 标准 偏差 一 般 不 超过 2. 0% 。 

(4) 分 辨 率 要 求 ” 仪 器 在 200nm 处 的 光谱 分 辩 率 应 小 于 0. 01nm。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 根据 待 测 元 素 含量 按 表 3-13 称 取 试 样 (精确 至 0. 0001g) 。 
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表 3-13 试 样 量 以 及 稀释 体积 























质量 分 数 (% ) 试 样 量 /g 稀释 体积 /mL 
0. 0005 ~0. 001 5. 000 50 
>0.001 ~0.1 1. 000 100 
>0.1~7.0 0. 100 100 
>7.0 ~35.0 0. 100 200 
(2) 试 样 的 处 理 
1) 待 测 元 素质 量 分 数 大 于 0.001% 至 表 3-7 规定 的 上 限时 ( 铅 质量 分 数 为 





0.002% ~7.00% ) 

@ 将 称 取 的 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 10 ~ 15mL 混合 酸 ， 盖 上 表面 四 ， 低 温 
加 热 至 试 样 完全 涂 解 ， 用 水 洗涤 表面 下 及 杯 壁 ， 冷 却 ， 按 表 3-10 移入 容量 瓶 中 ， 用 水 
稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

@) 含 硅 、 钳 、 铁 的 试 样 : 将 称 取 的 试 样 置 于 150mL 聚 四 所 乙烯 烧杯 中 ， 加 入 10 ~ 
15mL 混合 酸 和 2 滴 氧 氟 酸 (1. 13g/mL) ， 低 温 加 热 〈 硅 是 待 测 元 素 时 ， 加 热 温 度 不 得 
超过 60% ) 溶解 。 待 试 样 完 全 溶解 后 ， 加 入 5mL 硼酸 饱和 溶液 ， 混 匀 ， 按 表 3-10 移 
人 和信 容 量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 立 即 转移 至 原 聚 四 气 乙 烯 烧杯 中 。 

图 含 铬 的 试 样 : 将 称 取 的 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 5 ~ 10mL 硝酸 (1 +1)、 
3 ~S$mL 高 毛 酸 (1.67g/mL) ， 盖 上 表面 四， 加 热 使 试 样 溶液 节 发 至 骨 白 烟 (高 毛 酸 烟 
约 1 ~2min) ， 使 溶液 澄清 ， 取 下 冷却 至 室温 ， 用 水 洗涤 表面 下 及 杯 壁 ， 按 表 3-10 移入 
容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

@ 含 银 的 试 样 : 将 称 取 的 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 10 ~ 15mL 混合 酸 ， 盖 上 表 
面 阵 ， 加 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 用 水 洗涤 表面 下 及 杯 壁 ， 补 加 10mL 盐酸 (1. 19g/mL), 冷 
却 ， 按 表 3-10 移入 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 勺 。 

注意 : 称 取 1. 0000g 试 样 ， 银 的 质量 分 数 大 于 0.3% 时 ， 加 入 10 ~15mL 硝酸 (1 +1) 
溶解 试 样 。 

2) 待 测 元 素 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 0. 001% 时 

@ 硒 、 磋 : 将 称 取 的 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 50mL 硝酸 (1 +1) ， 盖 上 表面 
了 于， 低温 加 热 至 试 样 完全 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 10mL 高 握 酸 (1.67g/mL) ， 加 热 至 冒 白 烟 
2 ~3min， 用 水 洗涤 表面 下 及 杯 壁 ， 取 下 冷却 。 

加 入 120mL 盐酸 (1 +1)， 低温 加 热 使 盐 类 溶解 ， 加 入 1. 5mL 砷 溶液 (4g/L)、 
10g 次 亚 磷 酸 钠 ， 搅 拌 至 溶解 ， 加 热 至 溶液 呈 棕 色 ， 于 水 浴 上 加 热 至 还 原 析 出 单 体 砷 、 
再 、 磅 (时间 为 1 ~1.5h)， 冷却 至 室温 。 

用 脱脂 棉 过 滤 ， 以 次 亚 磷 酸 钠 -盐酸 混合 洗 液 洗 次 烧杯 3 次 ,洗涤 沉淀 3 ~5 次 ， 
再 用 水 洗涤 烧杯 3 次 ， 洗 次 沉淀 3 ~5 次 。 

将 脱脂 棉 及 沉淀 移入 原 烧杯 中 ， 从 漏斗 上 缓 缓 滴 加 10mL 硝酸 (1.42g[mL) 、3mL 
高 氧 酸 (1.67g/mL)， 在 电 加 热 板 上 加 热 消 化 脱脂 棉 并 溶解 氧化 砷 、 硒 和 磋 至 冒 高 氯 
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酸 白 烟 1 ~2min 使 溶液 澄清 ， 取 下 冷却 ， 用 水 洗涤 表面 好 及 杯 壁 ， 按 表 3-10 规定 移入 
容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

@ 铁 、 镍 、 和 镑 、 锅 : 将 称 取 的 试 样 置 于 250mL 高 形 烧 杯 中 ， 加 入 40mL 硝酸 
(1 +1)， 盖 上 表面 曙 ， 加 热 至 试 样 完全 涂 解 ， 煮 沸 除 尽 所 的 氧化 物 ， 用 水 洗涤 表面 严 
及 杯 壁 。 

加 入 3mL 硝酸 铬 溶液 (10g/L) 、lmL 硝酸 锰 (1+10) 、1 滴 盐 酸 (1 + 120) ， 用 
水 稀释 至 130mL 左右 。 

用 两 块 半圆 形 表面 肯 羡 上 ， 在 搅拌 下 (搅拌 棒 必须 密封 无 孔 ) 用 4A/dm 的 电流 
密度 电解 除 铜 ， 待 溶液 褪色 后 ， 在 不 切断 电流 的 情况 下 ， 提 起 电极 并 用 水 冲洗 。 

将 溶液 于 低温 电炉 上 加 热 ， 莹 发 至 体积 25mL 以 下 ， 冷 却 ， 按 表 3-10 移 人 相应 容 
量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 (此 溶液 也 可 用 于 镑 、 砷 、 锡 、 兢 的 测定 )。 

@) 匀 、 镜 、 砷 、 锡 、 锰 : 将 称 取 的 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 50mL 硝酸 (1 +1)， 
着 上 表面 王 ， 低 温 加 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 者 沸 除 尽 氮 的 氧化 物 。 

加 入 10mL 铁 溶 液 (8g/L)， 用 水 稀释 至 200mL 左右 ， 在 搅拌 下 组 组 加 入 氨水 
(0.9g/mL) 至 溶液 呈 深 蓝 色 ， 过 量 20mL， 加 入 10g 碳酸 贸 ， 将 溶液 加 热 至 微 沸 Smin ， 
放置 1h。 

用 滤纸 过 滤 沉 淀 ， 用 热 洗涤 液 洗涤 烧杯 及 滤纸 至 滤纸 无 蓝 色 ， 弃 去 滤液 ， 用 水 将 
沉淀 洗 入 原 烧杯 中 ， 滤 纸 上 的 残留 沉淀 用 10mL 热 盐酸 (1 +1) 溶解 ， 以 热 水 洗涤 至 
滤纸 无 色 ， 将 洗 液 并 入 原 烧 杯 中 ， 低 温 加 热 燕 发 至 25mL 以 下 ,冷却 ， 按 表 3-10 规定 
移入 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 〈 此 溶液 也 可 用 于 磋 的 测定 ) 。 

3) 铅 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 0. 002% 时 ， 按 照 2) 中 的 @ 进 行 操作 。 

(3) 校准 曲线 校准 溶液 的 配 秆 

1) 采用 基体 匹配 法 配制 校准 曲线 校准 溶液 称 取 与 试 样 相同 量 的 高 纯 铜 数 份 置 于 
数 个 烧杯 中 ， 按 照 “ 试 样 的 处 理 ” 进 行 操作 ， 加 入 各 元 素 标 准 溶液 或 它们 的 混合 标准 
溶液 ， 配 制 成 校准 曲线 校准 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 采用 同类 标准 物质 溶液 绘制 校准 曲线 称 取 数 个 与 试 样 量 相 同 的 同类 铜 或 铜 合 
金 标准 物质 ， 各 元 素 有 4 个 以 上 的 测量 点 ， 其 含量 尽 可 能 均匀 分 布 。 将 称 取 的 标准 物 
质 按照 “ 试 样 的 处 理 ” 进 行 操作 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(4) 测量 

1) 仪器 的 准备 : 开启 ICP 光谱 仪 ， 预 热 1h 以 上 ， 按 操作 说 明 对 仪器 工作 条 件 进 
行 优化 ， 选 择 合适 的 分 析 条 件 ， 推 荐 使 用 表 3-11 和 表 3-12 中 的 分 析 条 件 。 按 下 点 火 
键 ， 点 火 后 确认 仪器 运行 参数 在 确认 范围 内 ， 雾 化 系统 及 等 离子 火焰 工作 正常 ， 稳 
定 30min。 

2) 校准 曲线 的 绘制 及 试 样 的 测定 : 在 ICP 光谱 仪 上 ， 于 各 元 素 选 定 的 波长 处 ， 测 
量 校 准 曲 线 各 校准 溶液 的 光谱 强度 ， 在 每 次 吸入 不 同 的 校准 溶液 之 间 吸 入 去 离子 水 。 
当 校 准 曲 线 线性 + 二 0. 999 时 ， 进 行 试 样 的 测定 (重复 2 次 或 3 次 )。 在 试 样 测定 的 间 际 
纪要 吸入 去 离子 水 ， 检 查 各 测定 元 素 谱 线 的 背景 并 在 适当 的 位 置 进行 背景 校正 ， 由 计 




















































































































一人 




































































洲 
上 
0 


章 ” 非 铁 金属 及 其 合金 的 分 析 方 法 | 207 











算 机 自动 给 出 各 测定 元 素 的 质量 浓度 。 
5. 结果 计算 
各 元 素 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


(pi -po)V 
m 


w(M) = x100™ (1) 





式 中 pp 一 一 空白 溶液 的 质量 浓度 (pg/mL); 
p, 一 一 试 样 溶液 的 质量 浓度 (pg/mL); 
/一 一 试 液 的 总 体积 (mL); 
m 一 一 试 样 的 质量 (g)。 





第 二 记 ” 铝 及 铝 合金 的 分 析 方 法 








纯 铝 具有 密度 小 ， 导 热 、 导 电 性 能 好 ， 耐 蚀 性 好 ， 色 泽 美 观 ， 无 低温 脆性 以 及 易 
于 加 工 成 型 等 优点 。 但 由 于 纯 铝 的 强度 较 低 ， 一 般 不 作为 结构 材料 使 用 。 而 在 纯 铝 中 
加 入 其 他 合金 元 素 制 成 铝 合 金 ， 可 大 大 提高 其 力学 性 能 。 此 外 ， 大 部 分 铝 合金 可 通过 
热处理 方法 进行 强化 ， 所 以 要 求 质量 轻 且 强度 高 的 零 部 件 可 采用 铅 合 金 制 造 。 

日 合金 可 分 为 变形 铝 合金 及 铸造 铝 合 金 两 大 类 。 根 据 性 能 及 用 途 不 同 ， 变 形 铝 合 
金 又 可 分 为 防 锈 铝 、 硬 铝 、 锯 铝 、 超 硬 铝 及 特殊 铝 等 ,铸造 铝 合 金 可 分 为 铝 硅 系 、 铝 
铜 系 、 铝 镁 系 及 铝 锌 系 等 。 

在 纯 铝 及 铝 合金 中 ， 主 要 分 析 元 素 有 硅 、 铁 、 铜 、 镁 、 锌 、 锰 、 旬 、 钛 等 。 其 分 
析 方 法 主要 有 光度 法 、 络 合 滴定 法 及 光谱 法 等 。 

一 、 硅 的 测定 

1. 亚 铁 还 原 - 硅 钼 蓝光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 氧 氧 化 钠 溶 解 ， 用 过 氧化 氧 氧化 ， 硅 以 正 硅 酸 盐 的 形式 存 
在 于 溶液 中 ， 溶 液 用 硝酸 酸化 后 , 在 pH =1 ~2 的 微 酸性 溶液 中 ， 硅 酸 与 钼 酸 铵 形成 黄 
色 的 硅 钼 酸 络 合 物 ， 然 后 在 草酸 存在 的 情况 下 ， 用 亚 铁 离 子 将 硅 钼 络 合 物 还 原 为 钼 蓝 。 

硅 钼 蓝 在 水 相 中 有 两 个 吸收 峰 ， 最 大 吸收 波长 在 815nm 处 ， 其 次 是 在 650nm 处 ， 
通常 在 波长 660 ~700nm 处 测量 吸光 度 。 

选择 还 原 条 件 时 ， 应 仅 使 硅 钼 杂 多 酸 中 的 钼 被 还 原 ， 而 游离 钼 酸 中 的 钼 不 被 还 原 。 
为 了 防止 钼 酸 被 还 原 并 破坏 磷 钼 杂 多 酸 和 砷 钼 杂 多 酸 ， 通 常 使 c(H* ) =1.5mol/L， 向 
草酸 铵 溶液 中 加 入 足够 的 硫酸 ， 以 硫酸 亚 铁 铵 作 还 原 剂 。 

硅 钼 杂 多 酸 的 形成 速度 因 温度 升 高 而 加 快 ， 在 沸水 浴 中 加 热 30s 即 能 使 反应 进行 
完全 。 但 加 热 时 间 不 宜 太 长 ， 以 免 使 硅 酸 聚 合 而 影响 测定 结果 。 

(2) 主要 试剂 

1) 钼 酸 镁 溶液 (5% ) : 称 取 Sg 钼 酸 饼 ， 溶 于 50 ~ 60Y 的 温水 中 ， 用 慢 速 滤纸 过 
滤 后 用 水 稀释 至 100mL， 储 于 塑料 瓶 中 。 

2) 草酸 铵 洲 液 : 在 700mL 水 中 加 入 250mL 硫酸 ， 搅 匀 后 趁 热 加 入 30g 草酸 贸 ， 搅 
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拌 至 溶解 并 稀释 至 1000mL。 

3) 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (6 多 ) : 每 100mL 溶液 中 加 入 6 滴 硫酸 (1 +1)。 

(3) 分 析 步 又 ” 按 试 样 中 硅 含 量 称 取 0. 1000 ~ 0.4000g 试 样 ， 置 于 400mL 的 聚 四 
氟 乙 烯 烧杯 中 ,加 10mL 氧 氧 化 钠 溶 液 (40% ) ， 待 分 解 完 毕 后 滴 加 过 氧化 所 (30% ) 
并 蒸发 至 奖状， 使 硅化 物 等 氧化 完全 ,冷却 ， 加 水 至 约 50mL， 小 心地 加 入 热 硝酸 
(1+1) (其 用 量 见 表 3-14) [如 果 试 液 中 有 棕色 沉淀 ， 可 滴 加 几 滴 亚 硝 酸 钠 溶液 (1% ) 
或 过 氧化 氢 溶 液 (30% ) 至 溶液 澄清 ] ， 加 入 少许 脲 或 氨基 磺 酸 ,使 氮 的 氧化 物 分 解 ， 
冷却 ， 移 人 容量 瓶 中 〈 见 表 3-14) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 与 此 同时 ， 按 同样 操作 配制 试 


剂 空白 一 份 。 












































表 3-14 不 同 硅 含量 时 的 试 样 分 析 及 校准 曲线 条 件 

















硅 含 量 硅 标准 溶液 酸化 时 硝酸 用 量 

i YE (0.4mg/mL) 的 加 入 量 /mL (1+1)/mL ne Bm 
<0.5 0. 4000 0 1 2 948 5 34 200 2 
0.1~1 0. 4000 0、1、3、5、7、9 34 200 2 
1~3 0. 2000 0、4、8、 10、 12、 15 34 200 1 
3~7 0. 1000 0、6、8、 10、 14、 18 34 200 1 
7~20 0. 1000 0、 10、20、30、40、50 50 500 1 

















移 取 10mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 100mL 容量 瓶 中 ( 硅 质 量 分 数 小 于 0. 5% ， 置 于 
50mL 容量 瓶 中 ) ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 溶液 。 

显 色 溶 液 : 加 5mL 钼 酸 镁 溶液 (5% ) ， 在 沸水 中 加 热 30s (加 热 时 不 断 摇动 )， 用 
流水 冷却 ， 加 入 20mL 草酸 铵 溶液 、10mL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (6% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 依次 加 入 20mL 草酸 铵 溶液 、5mL 钼 酸 铵 溶液 (5% ) 、10mL 硫酸 亚 铁 
包 浴 液 (6% ) ， 加 水 至 刻度 。 

用 1lcem 或 2cm 比 色 下 ,在 波长 660nm 处 测量 吸光 度 。 从 试 样 的 吸光 度 读数 中 减 去 
试剂 空白 的 吸光 度 读数 后 ， 在 校准 曲线 上 查 得 试 样 中 的 硅 含 量 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”依据 表 3-14 称 取 0.1 ~0.4g 纯 铝 6 份 ， 同 分 析 步 又 溶解 、 
酸化 并 移 和 人 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 硅 标 准 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 从 中 移 取 10mL， 分 别 
置 于 100mL 容量 瓶 中 〈 硅 质量 分 数 小 于 0.5% 时 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ) ， 以 下 按 分 析 
步骤 显 色 ， 用 不 加 硅 标 准 深 液 的 试 液 作 参 比 溶液 ， 测 量 吸光 度 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 硅 质量 分 数 为 0.1% ~20% 的 纯 铝 及 铝 合金 的 测定 。 同 一 份 试 样 
溶液 ， 除 测定 硅 外 ， 还 可 用 于 测定 铜 、 铁 、 锰 、 镍 等 元 素 用 。 但 用 于 测定 硅 时 ， 试 液 
不 宜 放 置 太 久 ， 一 般 应 在 当天 完成 测定 。 因 为 在 酸性 溶液 中 硅 酸 容易 聚合 ， 而 使 硅 的 
测定 结果 偏 低 。 

2) 分 析 纯 铝 及 铅 合金 试 样 时 ， 用 和 氧 氧化 钠 溶 样 较 为 稳妥 。 因 为 所 氧化 钠 与 铝 作 用 
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较 快 ， 而 且 合金 中 的 硅化 物 在 碱 溶液 中 也 较为 容易 分 解 而 生成 硅 酸 盐 。 对 于 硅 含 量 较 
高 的 试 样 ， 在 溶解 时 还 需 加 入 过 氧化 氨 帮 助 分 解 和 氧化 〈 硅 和 铅 ) 。 

氧 氧化 钠 深 液 使 用 时 应 现 配 (在 塑料 瓶 中 ) ， 所 用 的 固体 氧 氧化 钠 必须 是 干燥 的 ， 
也 可 直接 加 入 固体 。 注 意 每 一 份 试 样 的 氢 氧 化 钠 用 量 应 保持 一 致 ， 以 免 引 起 空白 的 不 
一 致 。 

3) 在 分 析 试 样 的 同时 要 做 空白 试验 ， 尤 其 是 测定 硅 含 量 低 的 试 样 时 ， 空 白 试验 的 
影响 尤其 显著 。 

4) 高 硅 铝 合金 也 可 采用 钼 黄 法 测定 ， 即 在 波长 420nm 处 直接 测定 B 硅 钼 杂 酸 的 吸 
光度 。 其 方法 为 : 称 取 0. 4000g 试 样 ， 置 于 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 按 分 析 步 又 浴 解 、 酸 
化 并 稀释 至 200mL， 移 取 20mL 试 液 ， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 加 17mL 硝酸 (1 +15)， 
加 水 至 约 200mL， 加 20mL 钥 酸 铵 溶液 (5% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ,在 5 ~30min 内 ， 用 
lcm 比 色 亚 ， 在 波长 420nm 处 ， 以 试剂 空白 为 参 比 溶液 ， 测 量 吸光 度 〈 称 取 纯 铝 做 试 
剂 空白 ， 按 相同 方法 处 理 ) 。 

校准 曲线 的 绘制 : 移 取 20mL 试剂 空白 试 液 6 份 ， 分 别 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 一 次 
加 入 硅 标 准 溶 液 (0. 5mg/mL) 0mL、2mL、4mL、6mL、8mL、10mL， 各 加 17mL 硝酸 
(1+15)， 以 下 操作 同上 。 

2. 重量 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 毛 氧 化 钠 溶 解 ， 硅 以 硅 酸 盐 的 形式 存在 于 溶液 中 ， 将 溶液 
酸化 后 ， 使 硅 酸 钠 转 化 为 硅 酸 ， 将 酸化 后 的 溶液 蒸发 至 冒 高 握 酸 烟 ， 使 硅 酸 脱水 聚合 
成 Si0,. xH,0 沉淀 析出 。 将 硅 酸 沉淀 经 过 滤 、 洗 涤 和 灼 烧 后 得 到 二 氧化 硅 ， 但 此 二 氧 
化 硅 并 不 纯净 ， 常 混 有 少量 铝 、 铁 、 詹 等 元 素 的 氧化 物 ， 应 再 用 硫酸 、 氧 氛 酸 处 理 ， 
使 硅 以 四 氟 化 硅 状 态 挥发 ， 再 次 灼 烧 、 称 量 ， 由 两 次 称 量 的 差 求 得 硅 含 量 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧 氧化 钠 溶液 (40% ) : 储存 于 塑料 瓶 中 。 

2) 高 氧 酸 (3 +2) 。 

(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0.3500 ~ 1.0000g 试 样 (使 所 称 取 试 样 中 硅 的 量 在 0.01 ~ 
0. 075g 之 间 ) ， 置 于 400mL 的 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 10 ~20mL 氧 氧 化 钠 溶液 (40% ) ， 
竺 剧烈 反应 停止 后 ， 加 热 蒸发 浓缩 至 浆 状 ， 在 此 过 程 中 分 数 次 滴 加 过 氧化 氨 (30% ) ， 
使 硅 氧化 成 硅 酸 盐 , 冷却 ， 用 少量 水 冲洗 杯 盖 及 杯 壁 ,小 心地 加 40mL 高 氯 酸 
(3 +2)、5mL 硝酸 及 5mL 亚 硫 酸 (6% ) ， 加 热 蒸 发 至 骨 高 毛 酸 烟 并 维持 15min， 冷 却 ， 
加 100mL 热 水 ， 搅 拌 并 稍 加 热 使 盐 类 溶解， 加 少量 纸浆 ， 用 中 速 滤纸 过 滤 ， 用 橡胶 棒 
将 沉淀 全 部 转移 至 滤纸 上 ， 用 热 水 充 分 洗涤 至 滤液 不 呈 酸 性 。 

将 滤液 再 次 蒸发 至 冒 烟 ， 冷 却 ， 稀释， 立即 过 滤 洗 净 。 

将 两 次 沉淀 及 滤纸 置 于 铂 寺 声 中 ， 干燥， 于 低温 加 热 灰 化 ， 在 1100% 灼 烧 30min， 
取出 霸 塌 置 于 干燥 器 中 冷却 至 室温 ( 约 需 45min) ， 称 量 质量 (m, ) 。 

在 霸 塌 中 滴 加 3 ~5 滴 硫 酸 (1+1)、3 ~5mL 氧 氟 酸 ， 蒸 发 崩 烟 至 干 ， 再 于 1100%C 
灼 烧 15min， 在 干燥 器 中 冷却 ， 称 量 质量 (m, ) 。 
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(4) 结果 计算 ， 硅 的 质量 百分数 的 计算 公式 为 
(7 一 7 ) x0.4674 


m, 





w( Si) = x100% 


式 中 _m 一 一 圭 吉 和 不 纯 二 氧化 硅 的 质量 (g) ; 
m, 一 一 二 氧化 硅 控 发 后 南 坑 及 残渣 的 质量 (g) ; 
0. 4674 一 一 二 氧化 硅 换 算 成 硅 的 系数 ; 
称 样 量 (g) 。 








(5) 附注 

1) 配制 和 量 取 氢 氧化 钠 浴 液 时 ， 均 应 使 用 塑料 顺 四 ， 不 能 与 玻璃 吉 四 接触 。 配 好 
的 氨 氧 化 钠 溶液 应 储存 于 塑料 瓶 中 。 

2) 试 样 宜 用 氢 氧 化 钠 溶解 〈 辅 以 过 氧化 氢 氧 化 ) ， 这 种 方法 可 使 各 种 状态 的 硅 都 
能 有 效 地 转化 成 硅 酸 盐 。 若 用 酸 溶解 ， 有些 相 态 (如 Mg,Si) 虽 能 与 酸 作 用 ， 但 将 引起 
硅 的 挥发 损失 ， 化 学 反应 式 为 

Mg,Si + 4H’ =SiH 1 + 2Mg 

3) 也 可 采用 硫酸 [加 40mL 硫酸 (1+1)] 冒 烟 脱水 ， 特 别 是 对 含 锡 、 饥 的 试 样 ， 

硫酸 脱水 较为 受 当 。 但 是 ， 如 果 冒 烟 时 间 过 长 或 冒 烟 温度 过 高 ， 则 容易 生成 不 溶性 


类 





























及 过 


4) 溶解 后 必须 立即 过 滤 ， 放 置 时 间 不 能 太 长 ， 因 为 SO0,' xH,0 在 溶液 中 有 一 定 
的 溶解 度 。 

5) 在 试 样 分 析 的 同时 做 空白 试验 。 空 白 试 验 时 主要 考虑 从 需 亚 中 溶 下 的 硅 及 试剂 
中 的 少量 硅 ， 还 有 滤纸 的 灰分 ， 质 量 一 般 为 0.2 ~0.5mg (二 氧化 硅 ) ， 应 从 试 样 测定 
结果 中 扣除 。 

二 、 铜 的 测定 

1. 双环 已 酮 草 酰 双 腕 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 氧 氧 化 钠 溶 解 ， 加 硝酸 酸化 ， 以 梓 檬 酸 匀 掩蔽 铝 、 铁 等 ， 
在 pH=8.5 ~9.3 的 氮 性 介质 中 ， 双 环 己 酮 草 酰 双 肝 (BCO) 与 铜 ( 开 ) 形成 蓝 色 络 
合 物 ， 以 此 进行 铜 的 光度 法 测定 。 

本 方法 适用 于 铝 及 铝 合金 中 铜 售 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.05% ~5% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 双环 已 酮 草 酰 双 腺 溶液 (0.1% ) : 称 取 0.5g BCO， 加 少量 水 ， 用 玻璃 棒 仔 细 
压 碎 ， 加 50mL 乙醇 和 400mL 约 60% 的 水 ， 搅 拌 溶解 〈 有 不 洲 物 时 可 过 滤 ) ， 以 水 稀释 
至 500mL。 

2) 中 性 红 指 示 剂 溶液 : 0. 1 % 的 乙醇 溶液 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000g 试 样 ， 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ， 加 2g 氧 氧化 钠 、10mL 
水 ， 加 热 溶解 完全 后 滴 加 数 滴 过 氧化 氨 (30% ) ， 再 加 热 至 无 小 气泡 ， 稍 冷 ， 小 心 加 入 
20mL 硝酸 (1 +1)， 使 溶液 酸化 ， 加 热 至 盐 类 溶解 ， 加 入 少许 脲 〈 约 0.5g) ， 使 氧化 
毛 分 解 ， 冷 却 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 
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1) 铜 的 质量 分 数 为 1% ~ 5% 试 样 的 分 析 步 又 : 移 取 10mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 
100mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 浴 液 。 
显 色 溶液 : 加 lmL 柠檬 酸 镁 溶液 (50% ) ， 加 约 20mL 水 ， 加 1 滴 中 性 红 指 示 剂 ， 
滴 加 氨水 (1+1) 至 溶液 由 红色 变 黄 色 ， 再 过 量 8 ~ 10 滴 ， 在 摇动 下 加 入 20mL BCO 
溶液 (0. 1% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 仅 不 加 BCO 溶液 ， 其 余 同 显 色 溶 液 的 操作 。 

2) 铜 质量 分 数 为 0.05% ~ 1% 试 样 的 分 析 步 又 : 移 取 10mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 
50mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 深 液 和 参 比 洲 液 。 
显 色 溶液 : 加 lmL 柠檬 酸 锭 溶液 (50% ) ， 加 约 10mL 水 ， 加 1 滴 中 性 红 指 示 剂 ， 
滴 加 氨水 (1 +1) 至 溶液 由 红色 变 黄色 ， 再 过 量 4 滴 或 5 滴 ， 在 摇动 下 加 入 10mL BCO 
溶液 (0. 1% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 操作 与 显 色 溶 液 相同 ， 但 不 加 BCO 溶液 。 

用 1 ~5em 比 色 逻 ， 在 波长 600nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 100mL 或 50mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 一 定量 的 铜 标准 溶 
液 〈 见 表 3-15) ， 按 分 析 步 又 显 色 、 测 量 。 

表 3-15 不 同 铜 含量 时 校准 曲线 条 件 








































































































铜 含量 〈 质量 分 数 ,% ) 铜 标准 溶液 (10kg]amL) 的 加 入 量 /mL 显 色 体 积 /mL 比 色 严 /cm 
1 -~5 0、5、10、20 、30 、40 、50 100 1 
0.5~1 0、2、4、6、8 、10 50 2 
0.05 ~0.5 0、1、2、3、4 、5 50 5 
(5) 附注 


1) 铜 (本 ) -BCO 络 合 物 的 色泽 和 稳定 性 受 pH 值 影响 很 大 ， 因 此 要 严格 控制 pH 
值 。 氨 水 应 采用 新 开 瓶 的 试剂 配制 并 注意 保持 密闭 ， 避 免 因 浓度 降低 而 影响 pH 值 。 

2) 10mL BCO 溶液 (0. 1% ) 可 络 合 显 色 0.4mg 铜 。 

3) 室温 低 于 10% 时 ， 显 色 后 应 放置 10min， 室 温 高 于 10% 时 只 需 放 置 Smin， 而 室 
温 较 高 时 〈 如 大 于 30% ) 应 立即 测量 。 

2. 新 亚 铜 灵 革 取 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 氧 氧 化 钠 溶 解 ， 用 硝酸 酸化 ， 在 柠 榜 酸 铵 存在 的 情况 下 ， 
用 盐酸 羟 胺 将 铜 〈( 开 ) 还 原 为 铜 (【 )， 在 PH =4 ~6 的 条 件 下 ， 与 新 亚 铜 灵 (2,9- 二 
甲 基 -1,10- 二 氮 菲 ) 形成 黄色 络 合 物 ， 用 三 氯 甲烷 (或 戊 酵 、 异 戊 醇 等 ) 禁 取 ,测量 
其 吸光 度 。 

络 合 物 的 吸收 峰 在 波长 455nm 处， 色泽 极为 稳定 ， 即 使 放置 数 天 也 无 变化 。 纯 铝 
及 铝 合金 中 的 共存 元 素 对 测定 无 干扰 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 凑 腕 溶液 (10% ) : 当日 配制 。 

2) 新 亚 铜 灵 洲 液 : 0. 1% 乙醇 洲 液 。 
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(3) 分 析 步 又 称 取 0. 1000 或 0. 2000g 试 样 ， 置 于 200mL 锥 形 瓶 中 ， 加 2g 氧 氧 
化 钠 及 10mL 水 ， 待 作用 完毕 后 加 入 20mL 硝酸 (1 +1) 酸化 ， 加 热 使 盐 类 溶解 ， 冷 
却 , 移入 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 5mL 盐酸 凑 胺 溶液 (10% ) 、$mL 柠 榜 酸 锥 溶液 
(50% ) ， 摇 勺 ， 滴 加 氮 水 至 刚果 红 呈 紫色 (pH = 4 左右 )， 加 5mL 硝酸 饼 溶 液 
(10% )， 摇 名， 加 5mL 新 亚 铜 灵 溶液 (0. 1% ) ， 放 置 Smin ， 用 移 液 管 加 20mL 三 氯 甲 
烧 ， 振 揪 茜 取 lmin， 静 置 分 层 ， 有 机 相通 过 脱脂 棉 滤 入 干燥 的 Sem 比 色 亚 中 ， 用 玻璃 
片 盖 好 比 色 轩 ， 勿 使 三 氧 甲烷 挥发 。 在 波长 455nm 或 460nm 处 ， 以 三 氯 甲 烧 为 参 比 测 
量 吸 光度 。 

在 分 析 试 样 的 同时 ， 按 同样 操作 配制 试剂 空白 一 份 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 5 只 125mL 分 液 漏斗 中 ,依次 加 入 铜 标准 溶液 (5g/mL) 
0mL、0.5mL、1mL、2mL、3mL， 各 加 水 至 约 40mL， 按 分 析 步 又 操作 。 以 不 加 铜 标准 
溶液 的 试 液 为 参 比 ， 测 量 吸光 度 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 所 述 条 件 适合 于 分 析 铜 质量 分 数 为 0.001% ~ 0.02% 的 纯 铝 及 铝 合金 
试 样 。 

2) 新 亚 铜 灵 在 pH =3 ~ 10 的 酸度 范围 内 与 铜 ( 工 ) 反应 生成 黄色 络 合 物 ， 通 常 
控制 在 pH=4 ~6， 可 用 pH 试纸 检查 。 

三 、 铁 的 测定 

在 此 介绍 1,10- 二 氮 菲 光度 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 氧 氧 化 钠 溶解 ， 用 硝酸 酸化 , 在 pH=3 ~5 的 微 酸性 溶液 
中 ，1,10- 二 氮 菲 与 铁 〈( 工 ) 形成 橙 红色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 测定 。 

铁 ( 卫 ) 与 1,10- 二 氮 菲 在 pH=2~9 的 溶液 中 形成 述 红 色 络 合 物 ， 但 在 pH =3 ~ 
5 中 显 色 时 ， 大 量 铝 不 干扰 测定 。 铜 ( 荆 )、 镍 (了 )、 匀 (全) 也 能 与 1,10- 二 气 非 
生成 络 合 物 ， 从 而 使 铁 显 色 不 完全 ， 而 加 入 足够 量 的 1,10- 二 氮 菲 可 允许 在 1mg 铜 
( 卫 )、 镍 ( 卫 ) 等 元 素 存在 的 情况 下 进行 铁 的 测定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 缓冲 溶液 : 称 取 272g 乙酸 钠 (CH;,COONa . 3H,0)， 溶 于 500mL 水 中 ， 加 
240mL 冰 乙 酸 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

2) 1,10- 二 氮 菲 (0. 2% ) ;储存 于 棕色 瓶 中 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000g 试 样 ， 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ， 加 lg 和 氧 氧 化 钠 、5mL 
水 ， 待 作用 完毕 滴 加 过 氧化 氧 (30% ) ， 使 硅化 物 氧 化 ， 稍 冷 ， 加 15mL 硝酸 (1 +1)， 
使 溶液 酸化 ， 加 热 使 盐 类 洲 解 ， 加 入 少许 脲 ， 冷 却 ， 加 水 至 刻度 (于 另 一 个 100mL 两 
用 瓶 中 ， 加 入 相同 量 的 所 氧化 钠 和 硝酸 ， 按 同样 的 方法 处 理 ， 作 为 试剂 空白 ) 。 

移 取 10mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 溶液 。 
显 色 溶 液 : 加 2mL 抗坏血酸 溶液 (1% ) 、10mL 1,10- 二 毛 菲 溶液 (0.2% ) 、5mL 
缓冲 溶液 ， 投 入 1 小 块 刚果 红 试 纸 ， 如 果 旦 蓝 色 ， 则 应 滴 加 氨水 (1 +3) 至 旦 红色 ， 
用 水 稀释 至 刻度 。 
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参 比 溶液 : 同上 操作 ， 但 不 加 1,10- 二 氮 菲 溶液 。 

放置 5~10min， 用 1~3cm 比 色 下 ， 在 波长 5S10nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 铁 含量 为 5 ~50ug/50mL 试 样 的 校准 曲线 的 绘制 : 在 6 只 50mL 容量 瓶 中 ， 依 
次 加 入 铁 标准 溶液 (10pg/mL) 0mL、1mL、2mL、3mL、4mL、5mL， 按 分 析 步 又 显 色 
后 ,用 3cm 比 色 下 ， 以 不 加 铁 标准 溶液 的 试 液 为 参 比 溶液 ， 测 量 吸光 度 。 

2) 铁 含量 为 20 ~ 200ug/50mL 试 样 的 校准 曲线 的 绘制 : 在 6 只 50mL 容量 瓶 中 ， 
依次 加 入 铁 标 准 溶液 (10pg/mL) 0mL、2mL、5mL、10mL、15mL、20mL， 按 分 析 步 
又 显 色 后 ， 用 lem 比 色 亚 ， 以 不 加 铁 标准 溶液 的 试 液 为 参 比 溶液 ， 测 量 吸光 度 。 







































































(5) 附注 
1) 本 方法 适用 于 纯 铝 及 铝 合金 中 铁 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.05% ~ 2.0% ( 质 
量 分 数 ) 。 








2) 当 共 存 的 铜 ( 工 )、 镍 ( 卫 ) 超过 允许 量 时 ， 可 用 EDTA 掩 珊 ， 即 在 加 1,10- 
二 氮 菲 溶液 之 前 ， 先 加 lmL EDTA 溶液 (10% ) ， 加 热 至 70 ~80% 。 但 在 EDTA 存在 的 
情况 下 ， 显 色 酸 度 必 须 控 制 在 pH =4.5 ~6.0， 故 必须 改 用 pH =5.7 的 缓冲 溶液 。 其 配 
制 方法 如 下 : 称 取 200g 乙酸 钠 (CH,COONa . 3H,0) 溶 于 400mL 水 ， 准 确 加 入 9. 2mL 
冰 乙 酸 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

四 、 锰 的 测定 

1. 过 硫酸 铵 氧化 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 氧 氧 化 钠 深 解 ， 用 硝酸 酸化 ， 在 硫酸 、 硝 酸 、 磷 酸 混合 酸 
溶液 中 ， 在 催化 剂 硝酸 银 存在 的 情况 下 ， 过 硫酸 铵 将 二 价 鳃 氧化 为 紫红 色 的 高 镭 酸 ， 
以 此 进行 镭 的 光度 测定 。 

氧化 时 ， 要 求 溶液 的 c(H’* ) <4mol/L， 一 般 在 1 ~ 2molLL 的 混合 酸 溶 液 中 进行 。 
磷酸 的 存在 ， 可 使 锰 ( 工 ) 形成 磷酸 盐 络 离子 ， 因 而 能 顺利 地 将 其 氧化 至 七 价 ， 避 免 
了 在 氧化 过 程 中 形成 四 价 锰 的 可 能 性 。 在 部 分 氧化 后 的 试 液 中 加 EDTA 溶液 或 亚 硝酸 
钠 溶 液 ， 可 使 七 价 镭 还 原 ， 以 此 作为 光度 测定 的 参 比 溶液 ， 这 样 可 消除 试 样 底 液 色泽 
的 影响 。 

(2) 主要 试剂 

1) 定 锰 混合 酸 : 在 500mL 水中， 加 25mL 硫酸 、30mL 磷酸 、30mL 硝酸 、0. 1g 硝 
酸 银 ， 搅 拌 使 硝酸 银 溶解 后 ， 加 水 至 1000mL。 

2) 过 硫酸 乌 深 液 (15% ) : 宜 当 天 配制 。 

(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ， 加 2g 氧 氧 化 钠 ， 加 约 
10mL 水 ， 加 热 使 试 样 溶解 ， 滴 加 过 氧化 氧 (30% ) 使 硅化 物 分 解 并 氧化 ， 稍 冷 ， 加 
15mL 硝酸 (1 +1) ， 加 热 使 盐 类 溶解 【如 果 溶 液 中 有 棕色 二 氧化 镭 沉 演 存 在， 应 加 数 
滴 亚 硝酸 钠 溶液 (0.3% ) 使 沉淀 洲 解 ， 老 沸 除去 黄 烟 ]， 加 20mL 定 锰 混 合 酸 、10mL 
过 硫酸 铵 溶液 (15% ) ， 者 沸 约 30s， 冷却 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

倒 和 人 部 分 显 色 洲 液 于 1 ~3cm 比 色 焉 中， 在 剩 下 的 溶液 中 滴 加 EDTA 溶液 (5% ) 
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或 亚 硝酸 钠 溶 液 (0.3% ) ， 使 高 锰 酸 的 紫色 褪去 后 ， 倒 人 另 一 同样 厚度 的 比 色 亚 中 作 
为 参 比 溶液 ， 在 波长 530nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 100mL 两 用 瓶 中 ,依次 加 入 鳃 标准 溶液 (0. 1mg/mL) 
0mL、0. 5mL、2.5mL、5mL、7. 5mL、10mL、15mL、20mL， 各 加 水 至 约 30mL， 然 后 加 
定 镭 混 合 酸 20mL、 过 硫酸 铵 溶液 (15% ) 10mL， 者 沸 约 30s， 以 下 按 分 析 步 又 操作 。 
以 不 加 锰 标 准 溶液 的 试 液 为 参 比 洲 液 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 铝 合 金 中 锰 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.05% ~2% (质量 分 数 ) 。 

2) 过 硫酸 镁 氧化 0.5 ~ Imin 已 足够 ， 不 必 煮 沸 至 冒 大 气泡 。 煮 沸 时 间 太 长 时 ， 吸 
光度 会 偏 低 。 硝 酸 银 加 入 量 少 或 酸度 大 时 ， 这 种 影响 更 显著 。 

2. 高 砚 酸 钙 氧 化 光度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 氧 氧 化 钠 深 解 ， 在 硫酸 、 磷 酸 、 硝 酸 介 质 中 ， 用 高 碘 酸 钾 
将 镭 ( 卫 ) 氧化 至 锰 〈( 碍 ) ， 以 此 进行 光度 测定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧 氧化 钠 溶 液 (30% ) : 储存 于 塑料 瓶 中 。 

2) 混合 酸 : 将 50mL 硫酸 (1+2) 、150mL 硝酸 (1 +1) 、100mL 磷酸 混 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 锰 质 量 分 数 为 0.1% ~29% 试 样 的 分 析 步 又: 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 100mL 两 
用 瓶 中 ， 加 SmL 氧 氧 化 钠 深 液 (30% ) ， 待 作用 完毕 后 滴 加 过 氧化 氨 (30% ) 分 解 硅 
化 物 ， 稍 冷 ， 加 入 25mL 混合 酸 ， 加 热 使 盐 类 洲 解 并 煮沸 除 去 氮 氧 化 物 ， 小 心地 加 入 
0. 5g 碘 酸 钾 ， 加 水 至 体积 约 为 40mL， 加 热 煮 沸 2min 后 保持 微 沸 3min， 冷 却 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 。 

倒 出 部 分 显 色 液 置 于 lcm 或 2cm 比 色 国 中 ， 于 剩余 显 色 溶液 中 加 数 滴 亚 硝酸 钠 溶 
液 (0.3% ) ,使 锈 ( WH) 的 色泽 褪去 ， 将 此 溶液 倒 人 另 一 只 同样 厚度 的 比 色 罗 中 作为 
参 比 溶液 ， 在 波长 530nm 处 测量 吸光 度 。 

2) 鳃 质量 分 数 为 0.002% ~ 0.1% 试 样 的 分 析 步 又 : 称 取 1.000g 试 样 ， 置 于 150mL 
锥 形 瓶 中 ， 加 入 10mL 氨 氧 化 钠 溶液 (30% ) ， 待 作用 完毕 后 滴 加 过 氧化 氨 (30% ) 数 
滴 分 解 硅 化 物 ， 稍 冷 ， 加 30mL 混合 酸 ， 加 热 使 盐 类 溶解 并 煮沸 ， 除 去 黄 烟 ， 小 心地 加 
入 0. 5g 高 碘 酸 钊 ， 加 热 煮沸 2min 后 继续 保持 微 沸 3min， 冷 却 ， 移 人 50mL 容量 瓶 中 ， 
加 水 至 刻度 。 以 下 用 5cm 比 色 亚 ， 按 上 述 方 法 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 锰 含 量 为 0.1 ~2. 0mg 试 样 的 校准 曲线 的 绘制 在 6 只 100mL 两 用 瓶 中 ， 依 次 
加 入 锰 标 准 溶液 (0. 1mg/mL) 0mL、2mL、4mL、8mL、16mL、20mL， 各 加 25mL 混合 
酸 ， 加 水 至 约 45mL， 加 0.5g 高 磺 酸 钾 ， 加 热 者 沸 2min 并 继续 微 沸 3min， 冷 却 ， 加 水 
至 刻度 。 用 lcm 或 2cm 比 色 亚 ， 以 不 加 锰 标 准 溶液 的 试 液 为 参 比 溶液 ， 在 波长 530nm 
处 测量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

2) 鳃 含量 为 0.02 ~0.2mg 试 样 的 校准 曲线 的 绘制 : 在 5 只 50mL 两 用 瓶 中 ， 依 次 
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加 入 锰 标 准 溶液 (0. 1mg/mL) 0mL、0. 5mL、1. 0mL、1. 5mL、2. 0mL， 各 加 20mL 混合 
酸 ， 加 水 至 约 30mL， 加 0.5g 高 碘 酸 钾 ， 以 下 操作 同上 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 锰 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.002% ~2.0% (质量 分 数 ) 。 

2) 有 大 量 磷酸 存在 时 会 使 锰 形 成 磷酸 盐 络 合 物 ， 因 而 能 顺利 地 将 锰 氧 化 至 七 价 。 

3) 饮 (三 )、 锡 ( 卫 )、 锡 (V) 的 存在 会 使 溶液 产生 浑浊 ， 应 改 用 过 硫酸 铵 氧 
化 法 测定 锰 。 

五 、 镁 的 测定 

1. 偶 氮 和 毛 腾 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 稀 盐酸 溶解 ， 过 滤 分 离 铜 、 硅 等 不 溶 物 ， 用 三 乙醇 胺 、1， 
10- 二 氮 菲 联合 掩蔽 铝 、 铁 、 镍 、 锰 、 锌 等 ， 稀 土 及 钙 以 ECTA-Pb 置换 掩蔽 ， 然 后 在 
pH=10.0=+0.1 的 碱 性 溶液 中 ， 镁 与 侦 氮 握 腾 I 形成 紫红 色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 
测定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 1,10- 二 氮 菲 溶液 (0.4% ) : 溶 于 50% 乙醇 中 。 

2) EGTA-Pb 溶液 [c(ECTA-Pb) =0.005mol/L]: 称 取 1.9g 乙 二 醇 二 乙醚 二 腕 四 
乙酸 (ECGTA) ， 洲 于 200mL 水 中 ， 加 热 ， 滴 加 氧 氧 化 钠 深 液 (10% ) 至 恰好 溶解 ， 调 
节 p 瑞 值 为 5S~6， 另 取 1.53g 氧化 铅 ， 加 水 约 300mL， 加 热 溶 解 后 与 EGTA 溶液 混合 ， 
冷却 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

3) 硼砂 缓冲 溶液 称 取 21g 硼砂 、4g 氧 氧 化 钠 ， 加 水 溶解 后 ， 稀 释 至 1000mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000g 试 样 ， 置 于 100mL 锥 形 瓶 中 ， 加 SmL 盐酸 (1 +1)， 
等 剧 烈 作用 停止 后 ， 加 热 至 微 沸 ， 冷 却 ， 移 入 200mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 进 
行 干 过 滤 。 

移 取 5mL 试 液 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 5ml 三 乙醇 胺 溶液 (3 +7)、5mL 1 ,10- 
二 毛 非 溶液 (0.4% ) 、2mL EGTA- Pb 溶液 、5mL 硼砂 缓冲 溶液 ， 摇 勺 ， 准 确 加 入 5mL 
侦 氮 毛 腾 溶液 (0. 025% ) ， 以 水 稀释 至 刻度 。 

将 显 色 溶液 倒 人 和信 2cm 或 3cm 比 色 下 中 ,在 剩余 溶液 中 加 2 滴 EDTA 溶液 
(0.05mol/L) ， 摇 匀 ， 使 镁 络 合 物 初 色 ， 以 此 作为 参 比 溶液 ， 在 波长 580nm 处 测量 吸 
光度 。 

随同 试 样 做 试剂 空白 ， 从 试 样 吸光 度 中 减 去 试剂 空白 的 吸光 度 后 再 查 校准 曲线 求 
得 结果 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0.1g 纯 铝 ， 置 于 100mL 锥 形 瓶 中 ， 按 上 述 方法 溶解 ， 
置 于 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 移 取 5mL 容 该 溶液 6 份 ， 分别 置 于 50mL 容 
量 瓶 中 ,依次 加 入 镁 标准 溶液 (5pg/mL) 0mL、lmL、2mL、3mL、4mL、5mL， 按 分 
析 步 又 显 色 ， 以 不 加 镁 标准 溶液 为 参 比 溶液 测量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 镁 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.1%~1.0% (质量 分 数 )， 在 镁 含 
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二 


量 为 0 ~15pg/50mL 时 符合 比尔 定律 ， 镁 含量 为 15 ~ 25pg/50mL 时 校准 曲线 略 癌 含 
轴 弯 曲 ， 应 引起 注意 。 

2) 偶 氮 氛 腾 I 为 深 红色 结晶 粉末 ， 易 溶 于 水 ， 在 中 性 或 酸性 介质 中 呈 红 色 ， 在 碱 
性 溶液 介质 中 旦 紫色。 试剂 吸 收 峰 在 波长 530nm 处 ， 而 镁 的 络 合 物 吸收 峰 在 波长 546 ~ 
582nm 处 ， 在 波长 580nm 处 试剂 吸收 最 小 。 本 方法 中 选用 在 波长 580nm 处 测量 。 

3) 在 50mL 体积 内 ， 偶 毛毛 腾 [ 用 量 在 1~1.3mg 时 吸光 度 最 大 。 超 过 此 浓度 时 ， 
空白 值 增高 时 ， 反 而 使 灵敏 度 下 降 。 

4) 显 色 反应 能 即刻 完成 ， 可 稳定 3h。 

5) 加 5mL 三 乙醇 胺 (3 +7) ， 能 掩蔽 3mg 铝 。 如 果 铅 含量 超过 此 值 ， 虽 然 可 以 增 
加 三 乙醇 胺 的 用 量 , 但 是 镁 的 吸收 度 却 有 所 下 降 。 所 以 ， 对 于 镁 含量 小 于 0. 1% (质量 
分 数 ) 的 试 样 ， 用 增加 称 样 量 或 减少 稀释 度 等 办 法 无 法 解决 。 

6) 本 方法 要 求 严格 控制 酸度 。 但 为 简化 操作 ， 不 用 另外 调节 酸度 的 方法 而 要 求 控 
制 溶 样 酸 的 加 入 量 。 此 外 ,在 试 样 作用 完毕 后 ， 不 要 者 沸 太 长 的 时 间 ， 以 免 贰 发 过 多 
的 酸 而 影响 最 终 的 pH 值 。 

7) 本 方法 中 皱 的 干扰 严重 ,而且 没 有 有 效 的 掩蔽 剂 ， 其 允许 共存 量 仅 为 0. 5 pg。 

2. 分 离 -EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 氢 氧 化 钠 溶 解 ， 加 入 适量 的 三 乙醇 胺 及 EDTA 溶液 ， 过 滤 ， 
使 镁 与 基体 铝 及 大 部 分 的 铜 、 铁 、 镍 、 鳃 、 锌 、 钉 等 元 素 分 离 。 在 此 条 件 下 ， 可 能 
镁 一 起 沉淀 的 元 素 只 有 钛 、 锚 、 汞 、 银 、 针 及 稀土 。 就 纯 铝 及 铝 合金 而 言 ， 在 少数 牌 
号 中 可 能 含有 钛 、 错 或 稀土 一般 不 存在 来 、 银 、 狂 。 

按 上 述 条 件 溶 样 并 过 滤 后 所 得 到 的 镁 的 沉淀 虽然 比较 纯净 ， 但 是 仍 可 能 吸附 少量 
其 他 元 素 。 为 了 避免 使 用 氰 化 物 作为 掩蔽 剂 ， 本 方法 中 在 pH =6 ~7 的 条 件 下 用 DDTC 
沉淀 分 离 其 他 元 素 后 进行 滴定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 缓冲 溶液 (pH = 10) : 在 每 1000mL 溶液 中 , 含 570mL 氨水 及 67g 氧化 铵 。 

2) EDTA 标准 溶液 [c(EDTA) =0.01000molL 或 0.02000mol/L]。 

(3) 分 析 步 台 ” 称 取 0.2000 ~2. 0000g 试 样 ， 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 6 ~25g 氢 氧 
化 钠 、20mL 水 ， 待 作用 完毕 后 加 热 并 滴 加 过 氧化 氢 数 次 ， 使 试 样 洲 解 完全 ， 加 10 ~ 
20mL 三 乙醇 胺 (1 +2)， 搅 句 ， 加 约 200mL 水 ， 加热 煮 沸 ， 加 SmL EDTA 溶液 
(0.02mol/L) ， 继 续 者 沸 2min， 停 止 加 热 ， 加 入 5mL 过 氧化 氨 (3% )， 搅 匀 ， 冷却 ， 
过 滤 ， 用 氨 氧 化 钠 溶液 (2% ) 洗涤 ， 弃 去 滤液 ， 用 热 盐 酸 (1 +2) 及 少量 过 氧化 氧 
(3% ) 从 滤纸 上 将 沉淀 溶解 ， 将 溶液 接收 于 原 烧 杯 中 ， 用 热 水 洗 净 滤 纸 ， 用 氨水 (1 +1) 
将 溶液 中 和 至 刚果 红 试 纸 旦 灰 紫 色 (pH =3)， 加 水 稀释 至 约 50mL， 加 少许 纸浆 ， 加 
20mL DDTC 溶液 (5% ) ， 摇 匀 (此 时 溶液 酸度 在 pH =6 ~7)， 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 少 
量 水 洗涤 烧杯 及 沉淀 ， 加 5mL 三 乙醇 胺 (1 +2)、20mL 缓冲 溶液 (pH = 10) ， 加 数 滴 
铬 黑 工 指示 剂 (0. 5% 三 乙醇 胺 溶液 ) ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 恰 呈 蓝 色 。 

(4) 结果 计算 ” 镁 的 质量 百分数 的 计算 公式 为 
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w(Mg) =————— x 100% 


式 中 ”co 一 一 EDTA 标准 溶液 的 浓度 mol/L; 

一 一 滴定 时 所 消耗 的 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL)，; 
24. 30 一 一 镁 的 摩尔 质量 ( g/mol); 

称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 镁 含量 为 0.1%~0.5% (质量 分 数 ) 时 ， 称 样 量 为 2g; 镁 含量 为 0.5%~1% 
(质量 分 数 ) 时 ， 称 样 量 为 1g; 镁 含量 为 1% ~5% (质量 分 数 ) 时 ， 称 样 量 为 0.5g; 
镁 含量 为 5% ~12% (质量 分 数 ) 时 ， 称 样 量 为 0. 2g。 称 取 2g 试 样 时 ,溶解 后 加 20mL 
三 乙醇 胶 (1 +2)。 

2) 游 解 高 硅 铝 合金 时 ， 称 取 1g 试 样 时 加 入 10g 氧 氧 化 钠 ， 称 取 2g 试 样 时 加 入 
25g 氧 氧化 钠 。 洲 解 低 硅 铝 合金 时 ， 每 克 试 样 用 6g 氧 氧 化 钠 已 足够 。 用 10g 以 上 氧 氧 
化 钠 溶 样 时 ， 在 过 滤 前 应 适当 加 大 溶液 的 稀释 度 ， 以 免 过 滤 时 腐蚀 滤纸 。 

3) 高 硅 试 样 在 溶解 后 ， 应 加 热 至 白色 蝇 状 沉淀 全 部 溶解 ， 否则， 沉淀 中 带 下 的 
铝 、 硅 增加 ， 会 影响 以 后 的 测定 。 

4) 加 入 铀 试剂 后 ， 操 作 要 紧凑 ， 时 间 长 了 铀 试剂 易 分 解 ， 使 溶液 产生 浑浊 ， 影 响 
滴定 终点 的 观察 。 

六 、 镍 的 测定 

在 此 介绍 丁 二 酮 胀 光度 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 和 氧 氧化 钠 溶解 ， 用 硝酸 酸化 ， 在 酒石酸 钙 钠 存在 的 情况 下 ， 
在 碱 性 介质 中 ， 过 硫酸 铵 作 氧 化 剂 ， 镍 与 丁 二 酮 且 生 成 酒 红色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 
测定 。 

铜 、 钻 、 锰 与 丁 二 酮 且 同 样 形成 有 色 络 合 物 ， 但 比 镍 的 络 合 物 颜色 浅 得 多 ， 可 用 
EDTA 掩蔽 。 加 入 EDTA 后 ， 铜 的 色泽 立即 褪去 ， 镭 、 外 的 色泽 经 5 ~ 10min 也 褪 至 空 
白 值 。 

(2) 主要 试剂 

1) 丁 二 酮 片 混 合 溶液 : 移 取 80mL 氢 氧 化 钠 溶液 (10% ) ， 与 2SmL 酒石酸 钾 钠 溶 
液 (20% ) 混合 ,加 入 0.5g 丁 二 酮 且 ， 溶 解 后 用 水 稀释 至 100mL。 此 溶液 可 保存 一 
个 为 。 

2) 过 硫酸 锭 溶液 (5% ) : 宜 当 天 配制 。 

(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ， 加 10mL 氧 氧 化 钠 溶 
液 (10% ) ， 竺 作用 完毕 后 加 20mL 硝酸 (1 +1) 酸化 ， 加 热 驱除 氧化 氮 ， 用 水 稀释 至 
刻度 。 

移 取 10mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 溶液 。 
显 色 溶液 : 加 10mL 过 硫酸 饼 溶 液 (5% ) 、10m 丁 二 酮 膨 混 合 溶液 ， 放 置 Smin 后 
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加 入 SmL EDTA 溶液 (5% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 按 顺 序 加 入 10mL 过 硫酸 欠 溶 液 (5% )、5mL EDTA 溶液 (5% ) 、 
10mL 丁 二 酮 胀 混合 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

用 1 ~5em 比 色 焉 ,在 波长 470nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 在 6 只 50nmL 容量 瓶 中 ,依次 加 入 镍 标准 溶液 (0. 05mg/mL) 
0mL、0.2mL、0.5mL、0.75mL、1mL、3mL、5mL， 按 分 析 步 骤 操 作 ， 以 不 加 镍 标准 溶 
液 的 试 液 为 参 比 溶液 ， 测 量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 铝 合金 中 镍 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.1% ~2.5% (质量 分 数 ) 。 
如 果 试 样 中 镍 的 质量 分 数 超过 2. 5% ， 可 改 为 移 取 5mL 试 液 ， 按 同样 方法 操作 。 

2) 镍 的 质量 分 数 小 于 0. 5% 的 试 样 ， 用 5cm 比 色 亚 ; 镍 的 质量 分 数 为 0. 5% ~ 

2.5% 的 试 样 ， 用 lcm 比 色 和 亚 。 
3) 在 参 比 溶液 操作 中 ， 先 加 EDTA 溶液 ， 将 铜 、 钊 离子 都 络 合 ， 加 入 丁 二 酮 且 浴 
液 后 使 钊 不 显 色 。 但 丁 二 酮 且 与 钊 的 络 合 物 较 为 稳定 ， 如 果 放 置 时 间 超 过 10min， 钊 的 
丁 二 酮 脖 络 合 物 仍 将 缓慢 地 形成 而 使 空白 的 色泽 渐渐 加 深 。 因 此 ， 试 样 显 色 完 全 后 应 
立即 测定 吸光 度 。 

七 、 钛 的 测定 

1. 变色 酸 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 氧 氧 化 钠 溶 液 溶解 ， 用 硫 硝 混合 酸 酸 化 ， 用 抗坏血酸 还 原 
铁 (五 ) ,在 pH=3 左右 ， 变 色 酸 (1,8- 二 羟基 蔡 -3 ,6- 二 磺 酸 二 钠 盐 ) 与 钛 (V ) 形 
成 柳 红 色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 钛 。 

(2) 主要 试剂 

1) 变色 酸 溶 液 (3% ) : 称 取 3g 变色 酸 ， 加 少量 水 调 成 糊 状 ， 加 1g 亚硫酸钠， 以 
水 稀释 至 100mL， 过 滤 ， 储 存 于 棕色 瓶 中 。 

2) 硫 硝 混合 酸 : 在 600mL 水 中 ,缓慢 加 入 300mL 硫酸 、250mL 硝酸 ， 用 水 稀释 
至 1500mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.2500g 试 样 ， 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 10mL 氧 氧化 钠 洲 
液 (20% ) ， 待 作用 完毕 后 加 入 15mL 硫 硝 混合 酸 酸 化 ， 加 热 使 盐 类 溶解 完全 并 驱 尽 黄 
烟 ， 移 和 人 50mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 另 按 同 样 步骤 配制 试剂 空白 一 份 。 

移 取 5mL 试 液 及 试剂 空白 液 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ,加 20mEL 水 、5mL 抗 坏 血 












































































































































酸 溶液 (1% ) 、1 滴 溴 酚 蓝 指示 剂 (0. 1% ) ， 用 氨水 (1 +4) 调节 至 溶液 恰 呈 蓝 色 ， 
随即 用 盐酸 (1 +1) 调节 至 溶液 恰 呈 黄色 并 过 量 1 滴 ， 加 3mL 冰 乙 酸 (此 时 溶液 pH 
值 约 为 3) ， 准 确 加 入 2mL 变色 酸 溶 液 (3% ) ， 以 水 稀释 至 刻度 。 








用 3cm 比 色 焉 ， 在 波长 500nm 处 ， 以 试剂 空白 液 为 参 比 溶液 ， 测 量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 6 只 50mL 容量 瓶 中 ,依次 加 入 詹 标 准 深 液 (10pg/mL) 
0mL、lmL、2mL、3mL、4mL、5mL， 按 分 析 步 又 显 色 、 测 量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 
曲线 。 
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(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 测定 铝 合金 中 的 铁 含 量 ， 测 定 范 围 为 0.02% ~ 0.2% (质量 分 
数 ) 。 钛 的 质量 分 数 大 于 0.2% 时 ， 可 称 取 0. 1000g 试 样 ， 按 分 析 步 又 操作 。 

2) 用 氨水 (1 +4) 调节 酸度 时 ， 调 至 恰 呈 蓝 色 为 好 。 如 果 氮 水 加 得 太 多 ， 会 使 钦 
(K ) 与 抗坏血酸 形成 络 合 物 ， 加 盐酸 调节 也 难以 完全 破坏 和 溶解 ， 会 导致 测定 结果 
偏 低 。 

3) 在 显 色 过 程 中 ， 自 调节 酸度 开始 至 加 入 变色 酸 洲 液 为 止 ， 中 间 不 宜 停顿 ， 因 铁 
在 低 酸 度 条 件 下 极 易 水 解 而 导致 测定 结果 偏 低 。 

2. 二 安 替 比 林 甲 烷 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 氧 氧化 钠 涂 解 ， 用 硝酸 酸化 ,在 c(HCI) =2molLL 的 盐酸 介 
质 中 ， 加 入 二 安 奉 比 林 甲 烷 与 钛 (了 ) 形成 稳定 的 黄色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测 
定 钛 。 

本 方法 主要 干扰 元 素 为 铁 〈 亚 ) ， 可 加 入 抗坏血酸 ， 将 铁 〈( 亚 ) 还 原 至 二 价 ， 即 
可 消除 干扰 。 分 析 硅 的 质量 分 数 大 于 5% 的 铝 合金 时 ， 由 于 有 大 量 硅 酸 盐 存在 ， 能 使 二 
安 替 比 林 甲 烷 析 出 ， 使 溶液 出 现 浑 池 ， 可 加 入 适量 乙醇 以 避免 此 现象 出 现 。 

(2) 主要 试剂 

1) 二 安 蔡 比 林 甲 烷 溶 液 (简称 DAM 溶液 ) (5% ) : 称 取 58g 二 安 蔡 比 林 甲 烷 ， 溶 
于 95mL 盐酸 (1 +11) 中 。 

2) 抗坏血酸 溶液 (10% ) : 当日 配制 。 

(3) 分 析 步 又 。 称 取 0. 4000g 试 样 ， 置 于 400mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 4g 氧 氧 化 
钠 、5mL 水 ， 待 剧烈 反应 停止 后 ， 滴 加 过 氧化 氧 (30% ) 数 次 并 加 热 蒸 发 至 近似 浆 状 ， 
稍 冷 ， 用 水 冲洗 杯 盖 及 烧杯 内 壁 ， 加 35mL 硝酸 (1 +1)， 加 热 使 盐 类 溶解 [ 知 有 二 氧 
化 锰 沉 淀 析 出 ， 滴 加 亚 硝酸 钠 溶 液 (0. 5% ) 数 滴 使 其 溶解 ]， 加 入 脲 少许 ,冷却 ， 移 
入 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 另 按 同样 步 又 配制 试剂 空白 一 份 。 

1) 钛 的 质量 分 数 为 0.01% ~2% 试 样 的 分 析 步 又 : 移 取 5 ~25mL 试 液 及 试剂 空白 
液 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 6 ~ 8mL 盐酸 、3mL 抗坏血酸 溶液 (10% ) ， 放 置 
1 ~2min 后 加 入 SmL 乙醇 、10mL DAM 溶液 (5% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 待 10 ~ 20min 
后 , 用 1~3cm 比 色 下 ,在 波长 420nm 处 ， 以 试剂 空白 为 参 比 ， 测 量 吸 光度 。 

2) 铁 的 质量 分 数 大 于 2% 试 样 的 分 析 步 又 : 移 取 2 ~5mL 试 液 ， 置 于 100mL 容量 
及 中 ， 加 16mL 盐酸 、3mL 抗坏血酸 溶液 (10% ) ， 放 置 1 ~2min 后 ,加 20mL DAM 溶 
液 (5% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 待 10 ~20min 后 ,用 lem 比 色 焉 ， 在 波长 420nm 处 ， 以 
试剂 空白 为 参 比 ， 测 量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 铁 含 量 为 5 ~50kg 试 样 的 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 詹 标 准 溶液 (Sug/mL) 0mL、 
2mL、4mL、6mL、8mL、10mL， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 各 加 8mL 盐酸 、3mL 抗 坏 
血 酸 溶液 (10% ) 、5mL 乙醇 、10mL DAM 溶液 (5% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 待 10 ~ 
20min 后 ,用 3cm 比 色 亚 ， 在 波长 420nm 处 ， 以 试剂 空白 为 参 比 ， 测 量 吸 光度 。 
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2) 钛 含量 为 20 ~ 200ug 试 样 的 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 詹 标准 溶液 (40kgymL ) 
0mL、0.5mL、1.0mL、1. 5mL、2. 0mL、3. 0mL、4. 0mL、5. 0mL， 分 别 置 于 50mL 容量 
瓶 中 ， 按 上 述 方法 显 色 并 测量 吸光 度 ( 钰 含量 为 10 ~ 100kg 时 用 2cm 比 色 下， 铁 含 量 
为 20 ~200kg 时 用 lcm 比 色 严 ) 。 

3) 铁 含 量 为 40 ~400ugymL 试 样 的 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 詹 标准 洲 液 (40pg/ mL) 
0mL、2mL、4mL、6mL、8mL、10mL， 分 别 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 各 加 16mL 盐酸 、3mL 
抗坏血酸 溶液 (10% ) 、20mL DAM 溶液 (5% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 待 10 ~ 20min 后 ， 
用 1cm 比 色 亚 ， 在 波长 420nm 处 ， 以 试剂 空白 为 参 比 ， 测 量 吸 光度 。 

(5) 附注 

1) 如 果 试 样 中 因 其 他 共存 离子 较 多 而 使 底 液 有 明显 的 吸收 时 ， 应 另 做 底 液 空白 ， 
即 取 同样 量 的 试 液 加 入 除 DAM 溶液 外 的 各 种 试剂 后 稀释 至 规定 体积 ， 以 水 作 参 比 测量 
吸光 度 ， 并 将 此 读数 从 试 样 的 吸光 度 中 减 去 。 

2) 显 色 的 适宜 酸度 范围 较 宽 , 在 c(H*) =0.5 ~4molL 的 盐酸 或 盐酸 、 硫 酸 混合 
酸 介质 中 均 可 得 到 一 致 的 测量 结果 。 但 太 高 的 酸度 会 给 操作 带 来 不 便 ， 而 太 低 的 酸度 
又 容易 引起 铁 的 水 解 。 硝 酸根 的 存在 对 钛 显 色 不 干扰 。 

3) 室温 在 15 ~20% 时 ， 需 10min 才能 显 色 完 全 ; 室温 大 于 30% 时 ， 只 需 2min 即 
可 。 有 的 方法 中 介绍 ， 在 沸水 浴 中 加 热 2min 来 加 速 显 色 反应 ， 但 测定 结果 的 重复 性 不 
如 室温 显 色 时 好 。 

4) DAM 试剂 在 显 色 溶液 体积 的 浓度 大 于 2 x10 一 molL 时 ,才能 保证 钛 (IJV ) 显 
色 完 全 。 因 此 ， 本 方法 中 当 显 色 溶 液 的 体积 为 50mL 时 ， 应 加 10mL DAM 溶液 (5% ) 。 

5) 磷酸 的 存在 使 钛 (IJV ) 的 显 色 速度 大 大 降低 ， 需 约 45min 才能 显 色 完 全 。 氟 离 
子 也 因 能 与 钛 (人 ) 络 合 而 抑制 其 显 色 。 

6) 铁 的 质量 分 数 小 于 0.01% 时， 操作 方法 为 : 称 取 0. 5000g 试 样 ， 置 于 400mL 聚 
四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 6mL 氧 氧 化 钠 溶液 (20% ) ， 温 热 溶 解 完全 ， 稍 冷 ， 加 25mL 盐酸 
(1 +1) ， 加 热 使 盐 类 溶解 完全 ， 滴 加 数 滴 硝酸 ， 老 沸 并 将 溶液 蒸 缩 至 2SmL 左右 ， 移 
入 50mL 容量 瓶 中 ,加 SmL 抗坏血酸 溶液 (10% ) ， 放 置 1 ~2min 后 ,加 SmL 乙醇 、 
10mL DAM 溶液 (5% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 用 3cm 比 色 下 ， 在 波长 420nm 处 ， 以 试剂 
空白 作 参 比 ， 测 量 吸 光度 。 

八 、 锌 的 测定 

在 此 介绍 蔡 取 分 离 -EDTA 滴定 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 -过 和 氧化 氧 溶解 ， 在 c(HC1) =0.1 ~0. 8molL 的 盐酸 介质 
中 ， 锌 以 硫 氰 酸 盐 络 离子 状态 被 甲 基 异 丁 基 酮 (MIBK) 定量 禁 取 ,使 锌 与 大 量 铝 、 镭 、 
镍 、 铜 、 铁 等 元 素 分 离 (加 入 硫 腺 ， 可 掩蔽 铜 、 银 ， 用 氢化 物 掩 项 铁 ) ， 用 pH =5.5 的 六 
次 甲 基 四 胺 缓冲 溶液 返 茜 取 ， 只 使 锌 进入 水 相 ， 即 可 进行 锌 的 络 合 滴定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 缓冲 溶液 (pH =5.5): 称 取 100g 六 次 甲 基 四 胺 ， 深 于 水 中 ， 加 20mL 盐酸 ， 
用 水 稀释 至 500mL。 
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2) EDTA 标准 溶液 〈0. 01000molL) : 用 基准 试剂 配制 。 

3) 洗涤 液 : 移 取 10mL 硫 氰 酸 饿 溶液 (50% ) ， 加 2mL 盐酸 ， 加 水 至 100mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0. 5000g 试 样 ， 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1 +1)， 
待 剧烈 反应 停止 后 滴 加 过 氧化 所 (3% ) ， 使 铜 元 素 溶解 ，( 硅 含量 高 的 试 样 还 需 滴 加 毛 
气 酸 助 溶 ) ， 溶 解 完 毕 后 者 沸 1min 左右 ， 以 分 解 多 余 的 过 氧化 氢 ， 冷 却 ， 用 水 稀释 至 
刻度 。 

移 取 20mL 试 液 ， 置 于 125mL 具有 刻度 的 分 液 漏 斗 中 ， 加 入 过 量 的 硫 脲 溶液 
(5% ) ， 使 铜 ( 卫 ) 完全 掩 项， 加 水 约 70mL， 加 10mL 硫 氰 酸 匀 溶 液 (50% ) ， 反 人 匀 ， 
加 20mL MIBK 溶液 ,振荡 茜 取 1 ~ 2min， 静 置 分 层 后 ， 弃 去 水 相 ， 于 有 机 相 中 加 入 
15mL 洗涤 液 及 SmL 氢化 铵 溶液 (20% ) ， 振 摇 lmin， 分 层 后 弃 去 水 相 ， 再 重复 1 次 或 
2 次 ， 将 有 机 相 放 人 250mL 烧杯 中 ,用 20mL pH =5.5 的 缓冲 溶液 及 50mL 水 洗涤 分 液 
漏斗 ， 将 洗 液 并 入 烧杯 中 ， 加 SmL 硫 脲 溶液 (5% ) 、5mL 氟 化 饶 溶 液 (20% ) ， 摇 义 ， 
加 数 滴 二 甲 酚 杰 指示 剂 (0.2% ) ， 用 EDTA 标准 浴 液 滴定 至 溶液 由 紫红 色 转 变 为 纯 黄 
色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 锌 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 





















































w(Zn) = 一 一 x100% 
m 





式 中 ”cc 一 一 EDTA 标准 溶液 的 浓度 (mol/L)，; 
一 一 测定 时 所 消耗 的 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL)，; 
mm 一 一 试 样 的 质量 〈g) ; 

65. 39 一 一 锌 的 摩尔 质量 (g/mol)。 





(5) 附注 
1) 洲 解 试 样 时 ， 如 果 作 用 十 分 剧烈 ， 应 立即 置 于 冷水 中 冷却 ， 以 免 洲 液 冲 溅 。 


2) 第 一 次 莘 取 时 只 加 硫 月 手 蔽 铜 ， 而 不 加 氛 化 物 掩 蔽 铁 ， 以 免 产 生 大 量 的 氟 化 馈 
沉淀 而 使 萃取 失败 。 这 时 铁 〈 焉 ) 与 锌 ( 卫 ) 一 起 进入 有 机 相 ， 然 后 用 氟 化 物 的 洗 液 
洗涤 有 机 相 ， 除 去 铁 〈 焉 ) 。 

3) MIBK 茶 取 时 ， 少 量 鳃 ( 开 ) 也 能 被 茜 取 , 但 用 pH =5.5 的 缓冲 溶液 返 禁 取 
时 ， 锌 立即 返回 水 相 ， 而 乌 仍 留 在 有 机 相 中 。 

九 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 铝 及 铝 合金 中 铜 、 铁 、 锅 、 铅 、 锰 、 锌 、 镍 、 镁 的 
含量 

1. 方法 提要 

试 样 用 盐酸 、 过 氧化 氧 溶解， 于 稀 盐 酸 介质 中 分 别 在 原子 吸收 光谱 仪 相 应 波长 处 ， 
在 空气 - 乙 烽 火 焰 中 测量 铜 、 铁 、 锅 、 铅 、 锰 、 锌 、 镍 、 镁 的 吸光 度 ， 计 算 其 质量 
分 数 。 

本 方法 适用 于 铝 及 铝 合金 中 铜 、 铁 、 锅 、 铅 、 锰 、 镑 、 钊 、 镁 含量 的 测定 。 各 元 
素 测定 范围 见 表 3-16。 
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表 3-16 各 元 素 测定 范围 


























元 素 测量 范围 〈 质 量 分 数 ,% ) 元 素 测量 范围 〈 质量 分 数 ,% ) 
铜 0.005 ~6.0 锌 0. 002 ~0. 50 
铁 0. 005 ~0.30 铅 0.01 ~2.00 
锅 0. 002 ~0. 50 镍 0. 005 ~1. 50 
鳃 0. 005 ~0.30 镁 0. 002 ~0. 20 
2. 试剂 





1) 盐酸 (1.19g/mL): 优 级 纯 。 

2) 盐酸 (1 +1)。 

3) 过 氧化 氨 (1. 10g/mL)。 

4) 氧化 锈 溶液 (100g/L)。 

5) 铝 溶液 (100mg/mL) : 称 取 20. 0g 纯 铝 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.99% ) 置 于 
400mL 烧杯 中 ， 加 入 约 80mL 盐酸 (1. 19g/mL) ， 加 热 溶 解 ， 冷 却 ， 转 移 至 200mL 容量 
瓦 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

6) 铜 、 铁 、 锅 、 铅 、 锰 、 匀 、 钊 、 镁 标准 溶液 (1000kg/mL、200kg/mL、100kugvmEL、 
20.0hg]mL) 。 

3. 仪器 

原子 吸收 光谱 仪 ， 附 各 被 测 元 素 空 心 阴极 灯 。 

(1) 灵敏 度 ”原子 吸收 中 用 特征 浓度 表示 其 灵敏 度 ， 特 征 浓度 越 小 ， 其 灵敏 度 越 
高 。 在 绘制 的 校准 曲线 上 ， 在 吸光 度 0. 1 附近 查 得 相当 于 吸光 度 改变 量 A4 = 0. 10 的 质 
量 浓度 改变 量 Ac( pyg/mL) ， 然 后 计算 特征 浓度 ， 公 式 为 





















































Acx0.0044 
* AA 
特征 浓度 co 表示 产生 1% 的 吸收 (0. 0044 吸光 度 值 ) 时 待 测 元 素 溶液 的 质量 浓度 ， 单 


位 为 pg/mL。 

(2) 检 出 限 用 吸光 度 为 0.01 左右 的 已 知 浓度 溶液 喷雾 ， 选 择 适 当 的 标尺 放大 倍 
率 ， 使 信号 的 波动 清晰 可 读 。 在 1min 时 间 内 记录 10 次 吸光 度 (每 次 用 相应 的 “ 零 ” 
校准 溶液 调 零 )， 计 算 检 出 限 D, ， 公 式 为 























csk 
J 
式 中 Di 一 一 检 出 限 ; 
c 已 知 浓度 ; 
s 一 一 吸光 度 标 准 偏差 ; 
4 一 一 求 得 的 吸光 度 平均 值 ; 
k 一 一 k 值 ， 取 2。 





求 得 的 检 出 限 一 般 不 超过 各 分 析 方 法 标准 中 所 规定 的 具体 数值 ， 也 不 超过 仪器 说 
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明 书 标 称 值 的 2 倍 。 
火焰 原子 吸收 光谱 特征 浓度 及 检 出 限 参 数 见 表 3-17。 
表 3-17 火焰 原子 吸收 光谱 特征 浓度 及 检 出 限 参数 














元 素 | 特征 浓度 /( gjmL) | 检 出 限 /( jg/mL) 元 素 | 特征 浓度 /(jg/mL) | 检 出 限 /( g/mL) 
铜 0. 03 0. 001 锌 0.01 0. 001 
铁 0. 04 0. 005 铅 0.2 0. 02 
鲍 0. 02 0. 001 镍 0. 04 0. 004 
镭 0. 03 0. 001 镁 0. 003 0. 0001 


























(3) 精密 度 ” 测 量 最 高 浓度 校准 溶液 的 吸光 度 10 次 ， 并 计算 其 吸光 度 平 均值 和 标 
准 偏差 。 当 其 吸光 度 不 低 于 0.3 时 ， 标 准 偏差 一 般 不 超过 该 吸光 度 平 均值 的 1.5% 。 测 
量 最 低 浓度 校准 浴 液 (不 是 “ 零 ” 浓 度 标 准 溶 液 ) 的 吸光 度 10 次 ， 并 计算 其 标准 偏 
差 。 该 标准 偏差 一 般 不 应 该 超过 最 高 浓度 校准 溶液 平均 吸光 度 的 0. 5% 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 ， 当 试 样 中 铜 、 铁 、 镍 、 锰 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 0.20% ， 锅 、 锌 的 
质量 分 数 小 于 或 等 于 0. 10% ， 铅 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 0.50% ， 镁 的 质量 分 数 小 于 或 
等 于 0.020% 时 ， 称 取 0. 5000g 试 样 。 

当 试 样 中 铜 、 铁 、 镍 、 鳃 的 质量 分 数 大 于 0. 20% ， 锅 、 锌 的 质量 分 数 大 于 0. 10% ， 
铬 的 质量 分 数 大 于 0.50% ， 镁 的 质量 分 数 大 于 0. 020% 时 ， 称 取 0. 1000g 试 样 。 

(2) 试 样 的 分 解 ” 当 称 取 0. 5000g 试 样 时 ， 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 
盐酸 (1+1) ， 滴 加 lmL 过 氧化 氨 (1. 10g/mL) ， 低 温 加 热 至 试 样 溶解 ， 者 沸 ， 分 解 过 
氧化 氨 ， 冷 却 ， 转 移 至 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 氯 化 银 溶液 (100g/L) ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 

当 称 取 0. 1000g 试 样 时 ， 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 盐酸 (1 +1) ， 滴 
加 0. SmL 过 氧化 所 (1. 10g/mL) ， 低 温 加 热 至 试 样 溶解 ， 煮 沸 ， 分 解 过 氧化 氨 ， 冷 却 ， 
转移 至 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 氧化 锡 浴 液 (100g/L) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(3) 测定 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 于 各 元 素 波长 处 ， 以 空气 - 乙 烽 火 焰 ， 用 水 调 
零 ， 分 别 测量 各 元 素 的 吸光 度 。 如 果 吸 光度 过 高 ， 则 可 适当 将 燃烧 器 偏转 到 合适 位 置 。 
从 校准 曲线 上 计算 试 样 溶液 和 空白 试验 溶液 各 被 测 元 素 的 含量 。 

(4) 校准 曲线 浴 液 的 制备 ” 移 取 铜 、 铁 、 锅 、 铅 、 锰 、 锌 、 镍 、 镁 标准 溶液 置 于 
一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 将 铜 、 铁 、 锰 、 镍 的 质量 浓度 控制 在 0 ~ 10ug/mL, 将 镑 、 锅 的 
质量 浓度 控制 在 0 ~5pg/mL， 将 铅 的 质量 浓度 控制 在 0 ~40ug/mL， 将 镁 的 质量 浓度 控 
制 在 0 ~1mg/mL， 确保 曲 线 浓度 范围 能 覆盖 被 测 元 素 浓度 ， 并 加 入 铝 溶液 ， 使 其 量 与 
测量 试 液 中 的 铝 量 一 致 ， 按 “ 试 样 的 分 解 ”处 理 溶液 ， 按 “测定 ”测量 吸光 度 ， 减 去 
零 含量 溶液 的 吸光 度 ， 以 各 元 素 的 含量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

5. 结果 计算 

被 测 元 素 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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w( M) = PE 0 


式 中 w(M) 一 一 被 测 元 素 的 质量 分 数 ，; 
Pp， po 一 一 从 校准 曲线 上 计算 得 到 的 试 样 溶液 和 空白 试验 溶液 中 被 测 元 素 的 质量 
浓度 (pg/mL); 
T 一 一 测量 试 样 溶液 的 体积 ( mL) ; 
/一 试 样 溶液 的 稀释 倍数 ; 
十 、ICP- AES 法 测定 铝 及 铝 合 金 中 铁 、 铜 、 镁 
1. 方法 提要 
根据 铝 及 铝 合金 的 类 型 和 元 素 的 含量 ， 采 用 以 下 两 种 方法 分 解 试 样 : 盐酸 和 过 和 氧 
化 氢 分 解 试 样 ; 氧 氧化 钠 分 解 试 样 。 使 用 ICP 电感 耦合 等 离子 发 射 光 谱 仪 ， 于 各 元 素 
对 应 的 波长 处 测量 其 质量 浓度 。 
本 方法 适用 于 铝 及 铝 合 金 中 铁 、 铜 、 镁 、 锰 、 锋 、 钛 、 钒 、 钢 、 锡 、 负 、 铬 、 和 镑 、 
镍 、 包 、 错 、 外 、 铝 、 硼 、 硅 、 急 含量 的 测定 ， 测 量 范 围 见 表 3-18。 


表 3-18 各 元 素 测量 范 














重 、 久 、 钛 、 钒 等 元 素 的 含量 








































































































J 未 质量 分 数 (%) 元 素 质量 分 数 (%) 
铁 0. 002 ~2.0 锌 0.001 ~5.0 
铜 0. 0005 ~5.0 镍 0. 002 ~1.0 
镁 0.001 ~10.0 鲍 0. 002 ~ 0. 25 
锰 0.001 ~3.0 钳 0.002 ~1.0 
猎 0. 005 ~ 0. 050 钙 0. 0005 ~ 0. 40 
钛 0. 001 ~5.0 铅 0.10 ~1.0 
钒 0. 001 ~0.30 而 0.005 ~5.0 
钢 0.010 ~0.10 硅 0.50 ~10.0 
锡 0. 020 ~0.50 忽 0. 0005 ~0.10 
饼 0. 010 ~0.50 铬 0. 002 ~0. 50 

2. 试剂 


1) 过 氧化 氧 (1. 10g/mL)。 

2) 盐酸 (1. 19g/mL): 优 级 纯 。 

3) 硝酸 (1.42g/mL) : 优 级 纯 。 

4) 氧气 酸 (1. 14g/mL) : 优 级 纯 。 
扩 





























5) 盐酸 (1 +1) 
6) 硝酸 (1 +1) 
7) 硫酸 (1 +4)。 





8) 混合 酸 : 3 份 盐酸 (1 +1) 和 1 份 硝酸 (1 +1) 混合 。 
9) 氧 氧 化 钠 溶 液 (400g/L) 。 


第 三 章 “ 非 铁 金属 及 其 


合金 的 分 析 方法 | 225 





10) 铝 基 





剧烈 反应 停止 后 ， 
分 解 过 量 过 氧化 
11) 铁 、 铜 、 镁 、 


樟 





3. 仪器 


体 溶 液 (20mg/mL): 
99. 999% ] 置 于 1000mL 烧杯 中 ， 盖 上 表面 亚 ， 
缓慢 加 热 至 完全 溶解 ， 
氨 ， 冷 却 ， 将 溶液 移 人 1000mL 容量 


称 取 20.00g 2 





双 过 酸 洗 的 高 纯 饥 





(1) 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 测定 条 件 ” 人 参见 表 3-11。 
) 各 元 素 分 析 线 见 表 3-19。 


(2) 元 素 分 析 线 选择 (推荐 





存 


表 3-19 各 元 素 分 析 线 


[w (Al) = 


分 数 次 加 入 300mL 盐酸 (1. 19g/mL)， 待 
滴 加 数 滴 过 氧化 所 (1. 10g/mL)， 
时 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 义 。 
锰 、 锋 、 钛 、 钒 、 钢 、 锡 、 包 、 铬 、 锌 、 锦 、 锅 、 钳 、 饶 、 铅 、 硼 、 
丰 、 忽 元 素 标准 溶液 (1000ug/mL、500ug/mL、100ug/mL、50.0kg/mL 、10.0ugymL ) 。 


煮沸 几 分钟 以 

































































元 之 铁 铀 镁 鳃 匆 詹 钒 
波长 /nm 259. 94 324.75 285. 21 257.61 294. 36 334.94 292. 40 
寺 过 钢 锡 饼 铬 锌 镍 色 
波长 /nm 325. 60 189. 98 223. 06 267.71 206. 20 231. 60 228. 80 
FE 钳 争 销 硼 硅 银 锁 
波长 /nm 339. 20 313. 04 220. 35 249. 68 288. 16 407.77 217.58 
(3) 精密 度 要 求 
1) 短期 精密 度 要 求 : 连续 测量 待 测 元 素 标准 浴 液 的 绝对 强度 或 相对 强度 10 次 ， 
计算 测量 的 相对 标准 偏差 (RSD) 。 通 常 对 质量 浓度 为 5 ~ 10ugvmL 的 溶液 ， 要 求 其 相 
对 标准 偏差 一 般 不 超过 1. 0% 。 


























2) 长 期 精密 度 要 求 : 每 隔 20min 测量 待 测 元 素 标准 溶液 的 绝对 强度 或 相对 强度 10 








次 ， 计 算 测 











量 的 相对 标准 





扁 差 (RSD ) 。 

















其 相对 标准 偏差 一 般 不 超过 2. 0% 。 











(4) 分 辩 率 要 求 ”仪器 


4. 分 析 步 又 








在 200nm 处 光 守 





通常 对 质量 浓度 为 5 ~ l0mg/mL 的 深 


普 分 辩 率 应 小 于 0.0lnm。 





容 液 ， 要 求 




















(1) 试 样 量 ”根据 待 测 元 素 含量 按 表 3-20 或 表 3-21 称 取 试 样 (精确 至 0. 0001g)。 
表 3-20 试 样 量 以 及 稀释 体积 (一 ) 
质量 分 数 (% ) 试 样 量 /g 稀释 体积 /mL 
0. 0005 ~ 0. 050 0. 50 100 
>0.050 ~1.0 0. 2 250 
>1.0~10.0 0.25 S00 
表 3-21 试 样 量 以 及 稀释 体积 (二 ) 
质量 分 数 (% ) 试 样 量 /g 稀释 体积 /mL 
0.5 ~10. 00 0.50 500 
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(2) 试 样 的 处 理 

1) 深 样 方法 工 (盐酸 和 过 氧化 氢 分 解 试 样 ) : 本 方法 适用 于 硅 的 质量 分 数 小 于 
0. 50% 的 铝 及 铝 合金 中 铁 、 铜 、 镁 、 镭 、 猎 、 钛 、 钒 、 钢 、 锡 、 包 、 铬 、 镑 、 钊 、 色 、 
钳 、 皱 、 铅 、 硼 、 旬 的 测定 。 

按 表 3-20 称 取 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 盖 上 表面 四， 加 入 25mL 混合 酸 ， 待 剧烈 
反应 停止 后 ， 低 温 加 热 分 解 ， 加 入 lmL 过 氧化 氢 (1. 10g/mL) 至 试 样 完全 溶解 ， 者 沸 
分 解 过 量 过 氧化 氧 ， 冷 却 至 室温 。 当 硅 的 质量 分 数 大 于 0.50% 时 ， 若 出 现 不 洲 残 酒 ， 
则 将 该 试 液 过 滤 于 相应 体积 的 容量 瓶 中 ， 洗 涤 残 酒 。 将 残 河 和 滤纸 置 于 铂 寺 声 中 灰 化 
( 勿 让 滤纸 燃烧 ) ， 然 后 在 800% 灼 烧 Smin， 冷 却 ， 加 入 SmL 氧 氟 酸 (1.14g/mL)， 并 
逐 滴 加 入 硝酸 (1 +1) 至 溶液 清亮 ， 加 热 营 发 至 干 ,， 冷却， 用 5mL 盐酸 (1 +1) 溶解 
残 漆 ， 将 该 试 液 合并 于 原 滤液 中 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 溶 样 方法 卫 ( 毛 氧化 钠 分 解 试 样 )， 本 方法 适用 于 铝 及 铝 合金 中 硅 的 测定 。 

按 表 3-21 称 取 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 25mL 混合 酸 ， 待 剧烈 反应 停止 后 ， 低 
温 加 热 溶解 完全 ， 冷 却 至 室温 后 ， 移 人 相应 体积 的 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 到 刻度 ， 混 匀 。 

(3) 校准 曲线 的 绘制 

1) 以 标准 溶液 绘制 校准 曲线 根据 试 液 中 铝 的 含量 ， 移 取 适 量 的 铝 基体 溶液 置 于 
相应 容量 瓶 中 ， 加 入 适量 的 待 测 元 素 标 准 溶液 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 。 

注意 : 标准 曲线 溶液 酸度 与 试 液 酸度 要 基本 一 致 ， 以 不 加 标准 溶液 的 试 液 作为 空 
白 溶液 ， 待 测 元 素 含 量 在 所 作 标 准 曲 线 范围 内 ， 系 列 标准 溶液 的 数量 一 般 取 3 ~5 个 。 

2) 以 标准 物质 绘制 校准 曲线 : 称 取 数 个 与 被 测试 样 相同 量 的 同类 标准 物质 ， 一 般 
取 4 个 以 上 测量 点 ， 其 含量 尽 可 能 呈 梯 度 分 布 ， 并 覆盖 被 测 元 素 的 含量 ， 然 后 按 “ 试 
样 的 处 理 ” 进 行 操 作 。 

(4) 测量 

1) 仪器 的 准备 : 开启 ICP 光谱 仪 ， 预 热 1h 以 上 ， 按 操作 说 明 对 仪器 工作 条 件 进 
行 优化 ， 选 择 合 适 的 分 析 条 件 。 按 下 点 火 键 ， 点 火 后 确认 仪器 运行 参数 在 确认 范围 内 ， 
雾 化 系统 及 等 离子 火焰 工作 正常 ， 稳 定 30min。 

2) 校准 曲线 的 绘制 及 试 样 的 测定 : 在 ICP 光谱 仪 上 ， 于 各 元 素 选 定 的 波长 处 ， 测 
量 校准 曲线 各 校准 溶液 的 光谱 强度 ， 在 每 次 吸入 不 同 的 校准 溶液 之 间 吸 入 去 离子 水 。 
当 校 准 曲 线 线 性 + 二 0. 999 时 ， 进 行 试 样 的 测定 (重复 2 次 或 3 次 ) ， 在 试 样 测 定 的 间 院 
岂 要 吸入 去 离子 水 ， 检 查 各 测定 元 素 谱 线 的 背景 并 在 适当 的 位 置 进行 背景 校正 ， 由 计 
算 机 自动 给 出 各 测定 元 素 的 质量 浓度 。 

5. 结果 计算 
使 用 ICP 发 射 光 谱 仪 ， 绘 制 标 样 溶液 曲线 ， 当 校准 曲线 线性 + 二 0.999 时 ， 进 行 试 
样 测 定 ， 根 据 光 强度 和 浓度 的 关系 计算 机 自动 给 出 样品 中 各 元 素 的 质量 浓度 。 

各 待 测 元 素 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(p-p)W., 
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w(M) = 10™ 
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式 中 pg 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 被 测 元 素 的 质量 浓度 (hg/mL); 

po 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 空白 试验 溶液 中 被 测 元 素 的 质量 浓度 (pg/mL); 

/一 一 测定 试 液 的 体积 (mL); 

太一 一 稀释 系数 ; 

mm 一 一 试 样 的 质量 (g)。 

十 一 、 铝 及 铝 合金 光电 直 读 发 射 光 谱 分 析 方 法 

1. 方法 提要 

将 加 工 好 的 试 样 用 激发 系统 激发 发 光 ， 经 分 光 系 统 色散 成 光谱 ， 对 选用 的 内 标 线 
和 分 析 线 由 光电 转换 系统 及 测量 系统 进行 光电 转换 并 测量 ,根据 相应 的 标准 样品 制作 
的 分 析 曲 线 计算 出 分 析 试 样 中 各 元 素 的 含量 。 

本 方法 使 用 光电 直 读 发 射 光谱 仪 测定 铝 及 铝 合 金 中 硅 、 铁 、 铜 、 锰 、 镁 、 铬 、 钊 、 
锌 、 针 、 钒 、 钳 、 外 、 铅 、 锡 、 镑 、 饼 、 急 、 饰 、 磷 、 久 、 砷 、 锭 、 钙 、 钠 24 种 元 素 
的 含量 。 各 元 素 测量 范围 见 表 3-22。 

表 3-22 各 元 素 测量 范围 





























































































































元 素 测量 范围 ( 质量 分 数 ,% ) 
硅 0. 00010 ~ 15. 00 
铁 0. 00010 ~5.00 
铜 0. 00010 ~11.00 
鳃 0. 00010 ~2. 00 
镁 0. 00010 ~ 11. 00 
铬 0. 0010 ~ 0. 50 
镍 0. 0010 ~3. 00 
锌 0. 00050 ~ 13. 00 
钛 0. 00010 ~ 0. 50 
钒 0. 0010 ~0.20 
铸 0. 0010 ~0.50 
争 0. 00010 ~0.20 
铅 0. 0010 ~0. 80 
锡 0. 0010 ~0. 50 
锁 0. 0040 ~ 0. 50 
狼 0. 0010 ~ 0. 050 
钙 0. 00050 ~ 0. 0050 
乌 0. 0050 ~0. 80 
锡 0. 0010 ~ 0. 50 
饥 0. 050 ~0.60 
磷 0. 00050 ~ 0. 0050 

沪 0. 0020 ~ 0. 030 
砷 0. 0060 ~ 0. 050 
钠 0. 00020 ~ 0. 0050 
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2. 试 样 

(1) 试 样 尺寸 原则 上 ， 使 用 光电 直 读 光谱 仪 分 析 试 样 时 ， 必 须 保 证 试 样 能 将 激发 
台 的 激发 孔径 完全 覆盖 ， 以 保证 激发 室 不 漏 气 ， 试 样 厚度 应 保证 激发 后 试 样 不 能 被 击 穿 。 

(2) 取样 ”从 熔融 状态 取样 时 ， 用 预 热 过 的 铸铁 模 或 钢 模 次 注 成 型 。 铸 型 自选 ， 
但 应 保证 试 样 均匀 、 无 气孔 、 无 夹 潭 和 裂纹 。 从 铸 锭 、 铸 件 、 加 工 产 品 上 取样 时 ， 应 
从 具有 代表 性 的 部 位 取样 ; 知 有 偏 析 现象 ， 则 可 将 试 样 重新 熔融 将 注 ， 但 必须 合理 设 
计 燃 铸 参 数 和 条 件 ， 避 免 熔融 损失 和 污染 。 

(3) 试 样 的 加 工 ” 试 样 分 析 面 用 车 床 或 者 铣床 加 工 成 表面 光洁 的 平面 。 棒 状 试 样 
端 头 应 切 去 5 ~20mm。 车 削 试 样 时 可 用 无 水 乙醇 冷却 、 润 谓 ， 不 允许 用 其 他 润滑 剂 。 

3. 仪器 和 辅助 设备 、 环 境 

(1) 仪器 光电 直 读 发 射 光 谱 仪 : 应 为 满足 分 析 任 务 所 要 求 的 高 精度 仪器 。 重 复 
性 : 在 重复 性 条 件 下 获得 的 11 次 独立 测试 结果 的 测定 值 ， 在 给 出 的 测定 范围 内 ， 这 11 
个 测定 结果 的 相对 标准 偏差 不 超过 表 3-23 的 规定 。 

表 3-23 各 不 同 元 素 含量 对 应 相对 标准 偏差 上 限 



























































































































































元 素 含量 (质量 分 数 ,% ) 相对 标准 偏差 上 限 〈% ) 
>0.001 ~0.01 9 
>0.01 ~0.10 6 
>0. 10 ~0.50 5 
>0.50~1.0 六 5 
>1.0~8.0 2 
>8.0 1.5 








(2) 辅助 设备 车床、 铣床 、 标 准 样品 (国家 级 标准 样品 或 者 公认 的 权威 标准 样 
品 ) 、 高 纯 氢 (激发 间隙 保护 气体 )。 

(3) 环境 光电 直 读 发 射 光谱 仪 环境 ， 防 电磁 和 干扰， 防震 及 气体 腐蚀 ， 温 度 和 湿 
度 按照 仪器 要 求 控 出 

4. 分 析 步 又 

(1) 光电 直 读 发 射 光 谱 仪 工作 状态 控制 及 校准 

1) 充分 运用 仪器 的 状态 诊断 功能 ， 定 时 进行 状态 诊断 ， 若 有 异常 ， 应 及 时 予以 处 理 。 

2) 定期 进行 噪声 、 暗 电流 、 灯 强度 试验 ， 并 与 原始 及 积累 的 数据 进行 比较 ， 从 而 
确认 相关 系统 是 否 正 常 。 

3) 定期 用 一 个 或 多 个 化 学 成 分 均匀 的 铝 合 金 试 样 进行 强度 测定 (10 次 以 上 ) ， 且 
做 数理 统计 处 理 ， 与 原始 积累 的 数据 进行 比较 ， 若 有 异常 ， 则 按说 明 书 对 相关 部 件 
(如 入 射 狭 缝 定 位、 透镜 清理 等 ) 进行 处 理 。 

(2) 标准 样品 ”根据 试 样 的 种 类 及 化 学 成 分 选择 相应 的 标准 样品 。 

(3) 分 析 参 数 ”根据 试 样 的 种 类 和 化 学 成 分 ， 依 据 试验 或 说 明 书 的 推荐 选择 合适 
的 激发 条 件 和 分 析 线 对 ， 典 型 的 分 析 线 见 表 3-24。 
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表 3-24 ”典型 的 分 析 线 









































































































































元 素 波长 /nm 测定 范围 (质量 分 数 ,% ) 
288. 15 0. 00010 ~1.00 
硅 251. 61 0. 00050 ~ 5. 00 
390. 55 0. 020 ~ 15. 00 
239. 56 0.040 ~1.20 
371.99 0. 00010 ~1.00 
铁 273. 07 0. 10 ~3.00 
271. 44 0. 10 ~5. 00 
259. 93 0. 0010 ~ 3. 00 
324. 75 0. 00010 ~ 0.50 
钢 510. 55 0.020 ~11.00 
403. 45 0. 00030 ~ 3. 00 
锰 293. 30 0. 0020 ~ 2. 00 
259. 37 0. 00010 ~ 2. 00 
279. 55 0. 00010 ~ 3. 00 
镁 285. 21 0.0040 ~1.00 
382. 93 0. 0030 ~ 11.00 
个 425. 43 0.0010 ~0.30 
267.71 0. 00030 ~ 3. 00 
名 231. 60 0. 0010 ~ 5. 00 
341. 47 0. 00020 ~ 3. 00 
213. 85 0. 0020 ~7. 00 
锌 334. 50 0. 00050 ~ 0. 50 
330. 26 0. 00080 ~ 13. 00 
337. 28 0. 00010 ~ 1.00 
. 374. 16 0. 10 ~ 10. 00 
负 311. 07 0. 00050 ~ 0. 50 
310. 23 0. 00050 ~ 1. 00 
339. 19 0. 00050 ~ 0. 50 
口 
343. 82 0. 0050 ~ 0.50 
争 313. 04 0. 00002 ~ 0. 50 
机 405. 78 0. 00050 ~ 0. 10 
I 
283. 30 0. 0050 ~1.00 
锡 317. 50 0. 00050 ~ 20. 00 
说 259. 80 0. 00080 ~0.50 
231. 14 0. 0010 ~ 1.00 
乌 306.77 0.0010 ~1.00 
争 460. 73 0. 00010 ~ 0.50 
E 399. 92 0. 0010 ~ 0. 60 
加 357. 75 0. 0010 ~ 0.50 
磷 178. 28 0. 00010 ~0. 10 
镶 228. 80 0. 0010 ~0.20 
234. 98 0. 0020 ~ 0. 050 
多 193. 75 0. 0020 ~ 0. 050 
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(4) 分 析 曲 线 的 漂移 校正 ”每 次 在 对 分 析 试 样 进行 测量 前 ， 都 要 用 一 个 或 多 个 控 
制 试 样 进行 分 析 ， 确 认 所 使 用 的 分 析 曲 线 是 否 漂移 ， 若 曲线 已 漂移 ， 则 用 校正 试 样 进 
行 曲 线 漂移 校正 ， 然 后 再 用 控制 试 样子 以 确认 。 

注意 : 控制 试 样 可 以 在 建立 分 析 曲 线 的 标准 样品 中 选 ， 也 可 另 选 ， 但 是 必须 保证 
单 品 均匀 且 定 值 准确 ， 控 制 试 样 与 分 析 试 样 的 化 学 组 成 及 冶金 过 程 应 保持 一 致 ， 必 要 
时 可 采用 化 学 分 析 方法 做 对 比试 验 。 

(5) 试 样 分 析 ”分析 试 样 时 ， 至 少 对 试 样 激发 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 作为 分 析 结 
果 ， 分 析 结 果 用 质量 分 数 表示 。 

5. 质量 保证 和 控制 

应 用 国家 级 标准 样品 或 者 行业 级 标准 样品 ( 当前 两 者 都 没有 时 ， 也 可 以 用 控制 标 
样 蔡 代 ) ， 每 周 或 者 每 两 周 校 核 一 次 本 分 析 方 法 标准 的 有 效 性 ， 当 过 程 失控 时 ， 应 找 出 
原因 ， 纠 正 错误 后 ， 重 新 校 核 。 
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锌 及 锌 合金 在 工业 上 应 用 很 广 ， 主 要 用 于 钢铁 制品 的 防 锈 镀层 、 电 池 极 板 、 印 刷 
用 锌 板 、 某 些 机 械 零件 ， 以 及 用 作 冶 炼 各 种 合金 的 原材料 。 

一 般 纯 锌 的 纯度 在 99.0% ~ 99.90% (质量 分 数 )， 工 业 用 纯 匀 的 纯度 最 高 可 达 
99. 99% (质量 分 数 ) 。 纯 锌 中 的 主要 杂质 有 铅 、 铁 、 锅 、 铜 等 。 锌 合金 按 其 用 途 ， 可 
分 为 压铸 用 锌 合金 、 锌 基 耐 磨合 金 和 压力 加 工 用 锌 合金 ; 按 其 合金 体系 ， 可 分 为 锌 钻 
合金 、 锌 铜 合金 和 锌 铝 铜 合 金 三 类 。 

本 节 主 要 介绍 锌 及 锌 合金 中 合金 元 素 及 部 分 杂质 元 素 的 分 析 方 法 。 

一 、 铝 的 测定 

1. EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 分 解 ， 在 乙酸 存在 的 情况 下 ， 加 入 过 量 的 EDTA 溶液 ， 
以 络 合 锌 、 铝 、 铁 、 铜 等 元 素 。 在 pH =5.5 ~6.0 时 ， 以 二 甲 酚 橙 为 指示 剂 ， 用 锌 标准 
溶液 回 滴 过 量 的 EDTA， 然 后 加 入 氢化 钠 与 馈 络 合 ， 释 放出 与 铝 等 物质 的 量 的 EDTA， 
再 以 锌 标准 溶液 滴定 释放 出 的 EDTA， 间 接 测 得 含 铝 量 的 质量 分 数 。 

(2) 主要 试剂 

1) EDTA 溶液 [c(EDTA) =0.05molL]: 称 取 18.6g EDTA 溶 于 热 水 中 ， 冷 却 ， 
稀释 至 1000mL。 

2) 锌 标准 溶液 [c(Zn) =0.02000mol/L]: 称 取 1.3076g 纯 锌 ， 置 于 400mL 烧杯 中 ， 
加 25mL 盐酸 (1 +1)， 加 热 溶 解 ， 加 约 200mL 水 ， 用 氨水 (1 +1) 及 盐酸 (1 +1) 
调节 酸度 至 刚果 红 试 纸 由 蓝 色 变 为 紫红 色 (pH =4 左右 ), 冷却 ,于 容量 瓶 中 稀释 
至 1000mL。 

(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 3mL 盐酸 (1 +1)， 
待 反应 缓慢 时 加 入 lmL 过 氧化 氨 (30% ) ， 煮 沸 1 ~2min， 使 多 余 的 过 氧化 氨 分 解 ， 加 
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6mL 乙酸 (1 +1)、50mL 水、45 ~50mL EDTA 溶液 (0.05molL) ， 加 热 者 沸 ， 加 数 滴 
对 硝 基 酚 指 示 剂 〈0. 2% ) ， 滴 加 氨水 (1 +1) 至 溶液 旦 黄色， 再 滴 加 盐酸 (1+1) 至 
黄色 褪去 ， 加 10mL 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (30% ) ， 煮 沸 1 ~ 2min， 冷 却 ， 加 数 滴 二 甲 酚 
橙 指 示 剂 〈0.2% ) ， 此 时 洲 液 应 呈 橙 黄色 ，pH 在 5.5 左右 ， 用 锌 标准 溶液 滴定 至 溶液 
恰 呈 红色 (不 计量 )， 加 入 2g 氛 化 钠 ， 煮 沸 lmin， 冷 却 ， 此 时 如 果 溶 液 呈 红色 ， 需 滴 
加 盐酸 (1+1) 至 桩 黄色 ， 再 用 锌 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 紫 红色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 



































w(Al) = x100% 
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式 中 “< 一 一 锌 标准 溶液 的 浓度 (molL); 

一 一 滴定 时 所 消耗 的 锌 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
26. 98 一 一 铝 的 摩尔 质量 (g/mol)，; 
称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 锌 合金 中 铝 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 大 于 0.5% (质量 分 数 ) 。 

2) EDTA 溶液 的 加 入 量 必须 足够 使 溶液 中 的 锌 、 铝 、 铜 、 铁 等 元 素 完全 络 合 ， 并 
适当 过 量 。 每 10mg 锌 需 加 3mL EDTA 溶液 (0. 05mol/L); 每 10mg 铝 需 加 7. SmL EDTA 
溶液 (0. 05mol/L) 。 

3) 在 乙酸 存在 的 情况 下 ， 当 pH 值 较 低 时 ， 加 入 EDTA ， 而 后 调 至 pH =5.5， 者 
沸 ， 不 会 引起 铝 的 水 解 。 所 以 ， 加 入 EDTA 后 可 以 直接 调 至 pH =5$.5， 加 热 煮沸 使 之 完 
全 络 合 ， 不 必 分 步调 节 pH 值 。 

4) 加 入 二 甲 酚 检 指 示 齐 后， 如 果 溶 液 即 旦 红色， 其 原因 有 二 : 一 是 可 能 EDTA 加 
入 量 不 足 ; 二 是 溶液 pH 值 大 于 6.1。 如 果 pH 值 大 于 6.1 时 ， 可 适当 减少 六 次 甲 基 四 
胺 的 加 入 量 。 

2. 铬 天 青 S 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 、 过 氧化 氧 溶解 。 在 pH =5.7 的 介质 中 ， 铬 天 青 $ 与 
铝 〈 亚 ) 形成 橙 红 色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 测定 。 

就 锌 及 锌 合金 而 言 ， 影 响 铝 测定 的 元 素 是 铜 和 铁 ， 其 他 元 素 无 干扰 。 采 用 硫 脲 及 
抗坏血酸 作 掩蔽 剂 ， 可 清除 铜 和 铁 的 影响 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫 脲 -抗坏血酸 混合 液 : 移 取 40mL 硫 脲 溶液 (5% ) ， 加 0. 1g 抗坏血酸 ,溶解 
后 加 水 至 100mL。 此 溶液 宜 当 日 配制 。 

2) 铬 天 青 S (CAS) 溶液 (0.05% ) : 称 取 0.1g 和 铬 天 青 S， 加 20mL 水 、20mL 乙 
醇 ， 在 热 水 中 加 热 使 其 溶解 后 加 乙醇 至 200mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000g 试 样 ， 置 于 100mL 锥 形 瓶 中 ， 加 1mL 盐酸 、1mL 六 
氧化 氧 (30% ) ， 温 热 使 试 样 溶解 后 再 煮沸 至 无 小 气泡 发 生 ， 冷 却 ， 移 和 人 100mL 容 








m 
































注 




















a 








232 | 材料 化 学 分 析 实 用 手册 





瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

移 取 SmL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶液 和 参 比 浴 液 。 
显 色 溶液 : 加 1 滴 甲 基 橙 指示 剂 (0. 1% ) ， 滴 加 氨水 (1 +4) 至 溶液 恰 呈 黄色 ， 
立即 滴 加 盐酸 (1+11) 至 复 呈 红色 ， 并 过 量 4mL， 加 10mL 硫 腺 -抗坏血酸 混合 涂 液 ， 
加 约 70mL 水 ， 摇 匀 ， 准 确 加 5mL CAS 溶液 (0.05% ) 、10mL 六 次 甲 基 四 胺 溶液 
(30% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 先 滴 加 5 滴 气 化 铵 溶液 (0. 5% ) ， 其 余 操作 同 显 色 溶 液 。 

用 1em 比 色 亚 ， 在 波长 550nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0. 1g 不 含 铝 的 纯 锌 ， 按 本 方法 溶解 并 稀释 ， 移 取 5mL 
此 溶液 6 份 ， 分 别 置 于 100mL 容量 瓶 中 ,依次 加 入 铝 标准 溶液 (10ug/mL) 0mL、 
lmL、2mL、3mL、4mL、5mL， 按 显 色 溶液 条 件 操 作 ， 以 不 加 铝 标 准 溶 液 的 试 液 作 参 
比 ， 测 量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 锌 合金 中 铝 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.1% ~1% (质量 分 数 )。 对 
于 铝 质量 分 数 小 于 0. 1% 的 试 样 ， 可 适当 增加 取样 量 。 

2) 加 入 硫 脲 -抗坏血酸 混合 液 后 ， 不 能 放置 5min 以 上 ， 否 则 测定 结果 偏 低 ， 因 抗 
坏 血 酸 与 铝 络 合 而 影响 显 色 。 

3) 温度 对 Al- CAS 络 合 物 的 形成 速度 及 色泽 的 稳定 性 影响 很 大 ， 所 以 显 色 后 应 根 
据 室 温 高 低 ， 掌 握 测量 吸光 度 的 时 间 。 当 室温 在 12%C 左右 时 ， 可 在 显 色 后 20 ~ 120min 
内 测量 吸光 度 ; 当 室温 在 20% 左右 时 ， 可 在 显 色 后 5 ~ 60min 内 测量 吸光 度 ， 当 室温 在 
30% 左右 时 ， 可 在 显 色 后 1 ~40min 内 测量 吸光 度 。 

4) 缓冲 溶液 的 种 类 及 加 入 顺序 对 络 合 物 的 形成 及 色泽 的 稳定 性 也 有 影响 。 加 六 次 
甲 基 四 胺 ， 效 果 较 好 ， 并 且 如 果 在 显 色 时 先 加 缓冲 溶液 后 加 CAS， 则 会 因 水 解 效应 的 
影响 ， 使 形成 络 合 物 的 酸度 范围 变 窗 。 因 此 ， 在 本 方法 规定 先 加 CAS 后 加 缓冲 溶液 。 

5) 由 于 在 空白 溶液 中 加 入 的 氟 化 铵 对 比 色 亚 的 玻璃 有 一 定 的 侵蚀 ， 因 此 为 了 保护 
比 色 亚 ， 测 定 完毕 时 应 立即 洗 净 。 在 比 色 亚 使 用 多 次 后 ， 亚 壁 会 附着 蓝 色 ， 影 响 吸 光 
度 的 测量 ， 可 用 浓 硝 酸 洗 次 将 其 除去 。 

二 、 铜 的 测定 

在 此 介绍 双环 己 酮 草 酰 双 逐 光度 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 、 过 氧化 氧 溶解， 以 柠 榜 酸 铵 掩蔽 铝 、 铁 等 。 在 pH = 
8.5 ~9.3 的 氨 性 介质 中 ， 加 入 双环 己 酮 草 酰 双 脉 (BCO), 与 铜 ( 卫 ) 形成 蓝 色 络 合 
物 ， 以 此 进行 铜 的 光度 法 测定 。 

BCO 试剂 的 加 入 量 一 般 应 为 铜 含量 的 8 倍 以 上 。 加 入 BCO 试剂 后 ， 必 须 放 置 2 ~ 
Smin， 以 使 反应 完全 。 当 有 大 量 的 柠檬 酸 盐 存 在 时 ， 会 使 显 色 速度 减 慢 。 

铜 含量 在 0. 2 ~4ug/mL 时 符合 比尔 定律 。 

(2) 主要 试剂 

1) 中 性 红 指示 剂 : 0. 1% 乙醇 溶液 。 
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2) 双环 已 酮 草 酰 双 腺 溶液 (0.1% ) : 称 取 0.5g BCO， 加 少量 水 ， 用 玻璃 棒 仔 细 
压 碎 ， 加 入 50mL 乙醇 和 400mL 约 60% 的 水 ， 搅 拌 溶解 ， 有 不 溶 物 时 可 过 滤 ， 用 水 稀 
释 至 500mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000g 试 样 ， 置 于 100mL 两 用 瓶 中 ， 加 2mL 盐酸 (1 +1)， 
温 热 至 试 样 作 用 完毕 时 滴 加 过 氧化 氛 (30% ) ， 者 沸 至 无 小 泡 发 生 , 冷却， 用 水 稀释 至 
刻度 。 

移 取 5 ~ 10mL 试 液 两 份 ， 分别 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 溶 液 和 参 比 
溶液 。 
显 色 溶 液 : 加 2mL 柠檬 酸 铵 溶液 (50% ) ， 加 约 40mL 水 、2 滴 中 性 红 指 示 剂 ， 滴 
加 氨水 (1+1) 至 溶液 由 红色 变 黄色 ， 再 过 量 8 ~ 10 滴 ， 在 摇动 下 加 入 20mL BCO 溶 
液 (0. 1% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 同上 操作 但 不 加 BCO 溶液 。 

放置 2 ~5min 后 ， 用 1cm 比 色 珀 ,在 波长 600nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 6 只 100mL 容量 瓶 中 ,依次 加 入 铜 标 准 溶液 (50pg/ mL) 
0mL、1mL、3mL、5mL、7mL、9mL， 按 分 析 步 又 显 色 操作 ， 以 不 加 铜 标准 溶液 的 试 液 
作 参 比 ， 测 量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 锌 合金 中 铜 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.1% ~6% (质量 分 数 ) 。 
对 于 铜 含量 低 的 试 样 ， 可 置 于 50mL 容量 瓶 中 显 色 ， 试 剂 加 入 量 减 半 。 

2) 显 色 时 所 用 氨水 应 采用 新 开 瓶 的 试剂 配制 并 保持 密闭 ， 避 免 使 浓度 降低 而 影响 
pH 值 。 

3) 室温 低 于 10% 时 ， 显 色 后 应 放置 10min， 再 进行 测量 ; 室温 高 于 20% 时 ， 则 
3min 后 显 色 即 已 完成 ; 室温 较 高 时 (如 大 于 30% ) ， 则 应 立即 测量 吸光 度 。 

三 、 镁 的 测定 

1. 偶 氮 毛 腾 光度 法 

(1) 方法 提要 称 取 试 样 ， 用 盐酸 、 过 氧化 氧 溶解 ， 在 pH = 10 的 碱 性 溶液 中 ， 
偶 氮 毛 腾 [与 镁 ( 卫 ) 形成 1:1 的 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 。 

镁 含量 在 0.03 ~0.3pg/mL 范围 内 ， 符 合 比 尔 定律 ; 镁 含量 在 0.3 ~0.5pg/mL 范 
围 内 ， 校 准 曲 线 略 向 浓度 轴 弯 曲 。 显 色 反 应 在 加 入 显 色 剂 后 立即 完成 ,在 3h 内 稳定 不 
变 ，3h 后 开始 缓慢 下 降 。 铵 盐 的 存在 影响 镁 的 显 色 ， 故 不 宜 采用 和 氨 性 缓冲 溶液 ， 本 方 
法 中 采用 硼砂 作 缓 冲 溶液 。 

严重 干扰 测定 的 元 素 有 铝 、 镑 、 锰 、 锦 、 铬 ( 亚 ) 、 稀 土 、 钙 及 饶 。 柠 檬 酸 的 存在 
使 铂 不 能 显 色 。 铝 含量 不 超过 3mg 和 铁 含 量 为 10mg 左右 ， 可 用 三 乙醇 胺 掩蔽 ; 锌 、 
锰 、 锦 可 用 1,10- 二 氮 菲 掩蔽 ; 稀土 和 钙 可 用 EGTA- Pb 掩蔽 ; 铬 ( 亚 ) 和 皱 共 存量 超 
过 5kg 及 0.5ug 时 应 进行 分 离 。 

(2) 主要 试剂 

1) 1,10- 二 毛 菲 溶液 (5% ) : 称 取 5g 1,10- 二 氮 菲 溶 于 60mL 乙醇 中 ， 加 水 稀释 至 
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100mL。 

2) FEGTA-Pb 溶液 : 称 取 1.9g 乙 二 醇 双 (2- 氮 基 乙 基 ) 醚 四 乙酸 (EGTA) ， 加 水 
约 200mL， 加 热 ， 滴 加 氢 氧 化 钠 溶液 (1% ) 至 EGTA 溶解 完全 并 调 至 中 性 。 另 称 取 
1.53g 氧化 铅 (或 1.82g 硝酸 铅 ) 溶 于 水 中 。 将 两 份 溶液 混合 并 稀释 至 1000mL。 

3) 缓冲 溶液 (pH =10.5): 称 取 21g 硼砂 (Na,B,0,;* 10H,0) 溶 于 水 中 ， 加 4g 
氧 氧 化 钠 ， 洲 解 后 用 水 稀释 至 1000mL。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.5000g 试 样 ， 置 于 100mL 锥 形 瓶 中 ， 加 6mL 盐酸 (1 +1) ， 
微 热 溶解 ， 反 应 缓慢 时 ， 滴 加 数 滴 过 氧化 氧 (30% ) 使 铀 溶解， 煮沸 分 解 多 余 的 过 氧 
化 氧 ， 冷 却 ， 移 人 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 男 取 0. 5g 纯 锌 ， 按 上 述 方法 溶 
解 并 稀释 至 200mL， 作 为 试剂 空白 。 

移 取 5mL 试 液 及 试剂 空白 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 3mL 三 乙醇 胺 (1 +1) ， 
充分 摇 义 ， 依 次 加 入 5mL 1 ,10- 二 毛 菲 溶液 (5% ) 、5mL 四 乙烯 五 胺 (1 +99)、2mL 
EGTA- Pb 溶液 、5mL 缓冲 溶液 ， 摇 匀 ， 加 5mL 偶 氮 氧 腾 工 溶液 (0.025% ) ， 加 水 至 
刻度 。 

倒 出 部 分 显 色 液 置 于 3cm 比 色 亚 中 ,在 剩余 溶液 中 加 2 滴 或 3 滴 EDTA 溶液 
(0.05mol/L) ， 使 镁 络 合 物色 泽 消退 ， 作 为 参 比 溶液 ， 在 波长 575nm 处 测量 吸光 度 。 从 
试 样 的 吸光 度 中 减 去 试剂 空白 的 吸光 度 后 查 校准 曲线 ， 即 可 求 得 镁 含量 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”分 取 5mL 试剂 空白 6 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 依 次 
加 入 镁 标准 溶液 (5phg/mL) 0mL、1mL、2mL、3mL、4mL、5mL， 以 下 按 分 析 步 又 显 
色 后 ， 以 不 加 镁 标准 溶液 的 试 液 为 参 比 测量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 锌 合金 中 镁 含量 的 测定 ， 测定 范 围 为 0.02% ~ 0.1% (质量 
分 数 ) 。 

2) 加 入 3nmL 三 乙醇 胺 (1 +1) ， 可 掩蔽 3mg 铝 ( 焉 )。 但 三 乙醇 胶 的 加 入 量 对 显 
色 反 应 有 影响 ， 增 加 其 用 量 会 使 吸光 度 降 低 ， 因 此 不 能 随意 增加 。 

3) 加 入 5mL 四 乙烯 五 胺 (1+99)， 可 掩蔽 lmg 铜 ( 工 )。 四 乙烯 五 胺 的 存在 ， 使 
镁 络 合 物 的 吸光 度 稍 有 降低 ， 因 此 在 绘制 校准 曲线 的 试 液 中 ， 也 要 加 入 等 量 的 四 乙烯 
五 胺 溶液 。 

2. 分 离 -EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 、 过 氧化 氧 溶解， 以 铁 作 载体 ， 加 入 过 量 的 氢 氧 化 钠 ， 
使 镁 与 大 量 的 锌 、 铝 分 离 。 与 镁 共 沉 淀 的 铜 、 铁 及 少量 锌 等 ， 则 用 盐酸 溶解 后 ， 在 
pH=6 ~7 时 ， 用 DDTC 进行 分 离 。 然 后 ， 在 pH =10 时 ， 以 铬 黑 T 为 指示 剂 ， 用 EDTA 
标准 溶液 进行 滴定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 铁 溶液 (1mg) : 称 取 0.5g 三 握 化 铁 (FeCl, : 6H,0) 溶 于 100mL 水 中 。 

2) 氨 性 缓冲 溶液 (pH =10) : 在 每 1000mL 溶液 中 ， 含 570mL 氨水 及 67g 握 化 铵 。 

3) 铬 黑 T (EBT) 指示 剂 : 0. 5% 的 三 乙醇 胺 溶液 。 
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4) EDTA 标准 溶液 [c(EDTA) =0.01000mol/L]: 用 基准 试剂 配制 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 2. 000g 试 样 ， 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 20mL 盐酸 (1 +1)， 
微 热 溶解 ， 待 作用 缓慢 时 ， 加 入 少量 过 氧化 氨 (30% ) ， 使 铜 溶解 ， 煮 沸 1 ~ 2min， 加 
3mL 铁 溶液 (lmg/mL) ， 边 搅拌 边 加 入 约 45mL 氧 氧 化 钠 溶液 (40% ) ， 直 至 开始 析出 
的 氢 氧 化 锌 沉淀 重新 溶解 ， 再 过 量 SmL。 加 水 至 约 200mL， 加 热 至 沸 ， 稍 冷 ， 立 即 用 
快速 滤纸 过 滤 ， 用 热 氢 氧化 钠 溶液 (2%) 洗涤 沉淀 及 烧杯 ， 弃 去 滤液 。 用 热 盐 酸 
(1+1) 从 漏斗 上 将 沉淀 溶解 ， 将 溶液 接收 于 原 烧 杯 中 ， 最 后 用 热 水 洗涤 滤纸 数 次 。 加 
数 滴 甲 基 橙 指示 剂 (0. 1% ) ， 滴 加 氨水 至 溶液 由 红色 恰 变 为 黄色 ， 加 水 至 约 40mL， 加 
少量 纸浆 ， 加 入 20mL DDTC 溶液 (5% ) ， 摇 匀 ， 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 少量 水 洗涤 烧杯 
及 沉淀 ， 将 滤液 及 洗 液 接收 于 另 一 烧杯 中 ， 加 入 2mL 三 乙醇 腕 (1 +1)、20mL 氮 性 组 
冲 溶液 、 数 滴 EBT 指示 剂 ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 涂 液 由 紫红 色 转 变 为 天 蓝 色 为 
终点 。 

随同 试 样 做 一 试剂 空白 。 

(4) 结果 计算 ” 镁 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


























w(Mg) = 一 x 100% 


式 中 ”cc 一 一 EDTA 标准 溶液 的 浓度 (mol/L)，; 

一 一 滴定 时 所 消耗 的 EDTA 标准 溶液 的 体积 (已 减 去 空白 值 ) (mL); 
24. 30 一 一 镁 的 摩尔 质量 ( g/mol); 
称 样 量 (mg) 。 

(5) 附注 

1) 若 试 样 中 含 钙 ， 则 本 方法 测 
分 为 二 ,一 份 按 本 方法 测定 钙 、 镁 合 
用 差 减 法 求 得 镁 含量 。 

2) 加 入 DDTC 后 ， 操 作 要 紧凑 ， 时 间 长 了 铜 试剂 易 分解 ， 使 溶液 浑 池 ， 影 响 滴定 

四 、 铁 的 测定 

在 此 介绍 1,10- 二 氮 菲 光度 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 、 过 氧化 氢 洲 解 ,， 在 pH =4.5 ~6.0 及 加 热 条 件 下 ， 加 
入 1,10- 二 氮 菲 与 铁 ( 卫 ) 形成 橙 红色 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 。 

共存 的 大 量 锌 及 铜 、 锅 、 镍 等 ， 可 在 相同 酸度 下 ,， 用 EDTA 掩蔽 ， 以 消除 干扰 。 

(2) 主要 试剂 

1) 抗坏血酸 溶液 (0.5% ) : 当日 配制 。 

2) 缓冲 溶液 (pH =5.7): 称 取 200g 乙酸 钠 (CH;COONa . 3 也 LO)， 溶 于 水 中 ， 
必要 时 过 滤 ， 准 确 加 入 9. 2mL 冰 乙 酸 ， 加 水 至 1000mL。 

(3) 分 析 步 又 ” 称 取 0. 2000g 试 样 ， 置 于 50mL 两 用 瓶 中 ， 加 3mL 盐酸 (1 +3)， 
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结果 为 钙 、 镁 合 量 。 可 将 DDTC 分 离 后 的 溶液 一 
， 为 一 份 在 pH =12 的 碱 性 溶液 中 测定 钙 ， 然 后 
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待 作用 缓慢 时 加 1 滴 或 2 滴 过 氧化 氨 (30% ) ， 加 热 煮沸 使 多 余 的 过 氧化 氨 分 解 ， 稍 
冷 ， 加 入 1 滴 对 硝 基 酚 指示 剂 (0. 1% ) ， 滴 加 氨水 (1+3) 至 溶液 恰 呈 黄色 ， 立 即 滴 
加 盐酸 (1 +3) 至 溶液 无 色 并 过 量 2 滴 ， 加 1mL 抗坏血酸 溶液 (0. 5% ) 、15mL EDTA 
溶液 (10% ) ， 加 热 近 沸 ， 加 10mL 缓冲 溶液 (pH = 5.7)、5mL 1,10- 二 氮 菲 溶液 
(0.2% ) ， 冷 却 至 室温 ， 加 水 至 刻度 。 

另 称 取 0. 2g 试 样 ， 按 同样 方法 操作 ， 但 不 加 1,10- 二 氮 菲 溶液 ， 作 为 参 比 浴 液 。 

同时 按 同样 步骤 制作 试剂 空白 。 

用 5cm 比 色 轩 ， 在 波长 500nm 处 测量 吸光 度 。 从 试 样 的 吸光 度 中 减 去 试剂 空白 的 
吸光 度 后 ， 查 校准 曲线 求 得 测定 结果 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0.2g 纯 锌 6 份 ， 分 别 置 于 50mL 两 用 瓶 中 ， 按 上 述 方 
法 溶解 后 ， 依 次 加 入 铁 标准 溶液 (10kg/mL) 0mL、lmL、2mL、3mL、4mL、5mL， 以 
下 按 分 析 步 又 显 色 后 ， 以 不 加 铁 标 准 溶液 的 试 液 为 参 比 ,测量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 
曲线 。 

(5) 附注 

1) 当 试 样 中 铁 的 质量 分 数 小 于 0.001% 时 ， 可 增加 称 样 量 至 0.5g，EDTA 的 加 入 
量 应 增 至 3. Sgo 

2) 在 EDTA 存在 的 情况 下 , 铁 ( 卫 ) 与 1,10- 
可 使 显 色 反应 达到 正常 速度 。 

3) EDTA 的 加 入 量 应 根据 需要 络 合 的 金属 离子 的 量 来 计算 ， 一 般 以 被 络 合 离子 的 
里 论 计算 量 的 1.3 倍 为 宜 。 

五 、 火 焰 原 子 吸收 光谱 法 测定 锌 及 锌 合金 中 铝 、 久 、 铜 、 铁 、 镍 、 匀 、 镁 的 含量 

1. 方法 提要 










































































氮 菲 的 显 色 反应 进行 缓慢 ， 加 热 


























= 








试 样 用 盐酸 -硝酸 混合 酸 溶解 ， 在 盐酸 -硝酸 混合 介质 中 ,分别 在 原子 吸收 光谱 仪 
相应 波长 处 ， 在 空气 - 乙 类 火 焰 中 测量 欠 、 包 、 铜 、 铁 、 镍 、 匀 、 镁 的 吸光 度 ， 计 算 其 
质量 分 数 。 


本 方法 适用 于 锌 及 锌 合金 中 铅 、 饥 、 
测定 范围 见 表 3-25 。 


将 
=l 


、 铁 、 钊 、 镜 、 镁 含量 的 测定 ， 各 元 素 的 








表 3-25 各 元 素 的 测定 范围 


























7 测量 范围 ( 质量 分 数 ,% ) 元 素 测量 范围 (质量 分 数 ,% ) 
铅 0.005 ~2.0 鲍 0. 002 ~0. 50 
铜 0.002 ~6.0 铁 0. 005 ~0.30 
镍 0.01 ~1.0 镜 0.005 ~0. 10 
镁 0. 002 ~0. 20 
2. 试剂 


除非 另 有 说 明 ， 在 分 析 中 仅 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 二 级 水 。 





1) 盐酸 (1. 19g/mL) : 优 级 纯 。 
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2) 硝酸 (1. 42g/mL) : 优 级 纯 。 
3) 盐酸 - 硝酸 混合 酸 : 将 180mL 盐酸 (1.19g/mL) 和 4mL 硝酸 (1.42g/mL) 
混合 。 


4) 铀 溶液 (100g/L) : 称 取 29. 5g 氧化 钢 ， 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 
(1. 19g/mL) ， 加 热 溶解 完全 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 250mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 

5) 酒石酸 溶液 (400g[L) 。 

6) 锌 基体 溶液 (10gL) : 称 取 10g 金属 锌 [w(Zn) 宇 99.99% ， 杂 质 的 质量 分 数 
小 于 或 等 于 0. 0002% ] ， 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 100mL 水 、60mL 盐酸 - 硝酸 混合 酸 ， 
加 热 溶解 完全 ， 冷 却 至 室温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

7) 铅 、 锅 、 铜 、 铁 、 镍 、 饰 、 镁 标准 溶液 (1mg/mL、200pg/mL、20kg/mL) 
( 锁 标 准 溶液 在 酒石酸 、 硝 酸 介质 中 配制 ) 。 

3. 仪器 

原子 吸收 光谱 仪 ， 附 各 被 测 元 素 空心 阴极 灯 。 

(1) 灵敏 度 ”原子 吸收 中 用 特征 浓度 表示 其 灵敏 度 ， 特 征 浓度 越 小 ， 其 灵敏 度 越 
高 。 在 绘制 的 校准 曲线 上 ， 在 吸光 度 0. 1 附近 查 得 相当 于 吸光 度 改 变量 A4 =0. 10 的 质 
量 浓度 改变 量 Ac( pg/mL) ， 然 后 计算 特征 浓度 ， 计 算 公式 为 






































_ Ac x 0.0044 
Ck 二 AA 
寺 征 浓度 c， 表示 产生 1% 的 吸收 (0. 0044 吸光 度 值 ) 时 待 测 元 素 溶液 的 质量 浓度 ， 





单位 为 jg/ mL。 

(2) 检 出 限 用 吸光 度 为 0.01 左右 的 已 知 含量 的 涂 液 喷雾 ， 选 择 适 当 的 标尺 放大 
倍率 ， 使 信号 的 波动 清晰 可 读 ， 在 1min 时 间 内 记录 10 次 吸光 度 〈 每 次 用 相应 的 “ 零 ” 
校准 溶液 调 零 ) ， 计 算 检 出 限 Dp, ， 计 算 公式 为 





























csk 
od 
式 中 Di 一 一 检 出 限 ，; 
c 已 知 浓度 ; 
s 一 一 吸光 度 标准 偏差 ; 
4 一 一 求 得 的 吸光 度 平均 值 ; 
hk 一 一 k 值 ， 取 2。 





求 得 的 检 出 限 一 般 不 超过 各 分 析 方 法 标准 中 所 规定 的 具体 数值 ， 也 不 超过 仪器 说 
明 书 标 称 值 的 2 倍 。 

原子 吸收 光谱 特征 浓度 及 检 出 限 参 数 见 表 3-26。 

(3) 精密 度 ”测量 最 高 含量 校准 溶液 的 吸光 度 10 次 ， 并 计算 其 吸光 度 平 均值 和 标 
准 偏差 。 当 其 吸光 度 不 低 于 0.3 时 ， 标 准 偏差 一 般 不 超过 该 吸光 度 平均 值 的 1.5% 。 测 
量 最 低 含量 校准 溶液 (不 是 “ 零 ” 含 量 标准 浴 液 ) 的 吸光 度 10 次 ， 并 计算 其 标准 偏 
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差 。 该 标准 偏差 一 般 不 应 该 超过 最 高 含量 校准 溶液 平均 吸光 度 的 0.5% 。 
表 3-26 原子 吸收 光谱 特征 浓度 及 检 出 限 参数 














元 素 | 特征 浓度 /(g/mL) 检 出 限 / (g/mL) 元 素 | 特征 浓度 / (g/mL) 检 出 限 / (g/mL) 
铅 0.2 0.02 例 0. 02 0.001 
铜 0.03 0. 001 铁 0.04 0. 005 
名 0. 04 0. 004 锁 0.5 0.1 
镁 0. 003 0. 0001 























4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 称 取 0.5000g 或 者 1. 0000g 试 样 ， 当 被 测 元素 含 量 高 时 可 以 适当 减 
少 试 样 量 ， 称 取 0. 1000g 或 者 0. 2000g 试 样 。 

(2) 试 样 的 分 解 

1) 测定 铅 、 锅 、 铜 、 铁 、 钊 、 镁 的 试 样 

J 铅 、 锅 、 铜 、 铁 、 镍 的 质量 分 数 大 于 或 等 于 0. 10% ， 镁 的 质量 分 数 大 于 或 等 于 
0.010% 时 ， 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 、10mL 盐酸 - 硝酸 混合 酸 ， 低 温 
加 热 至 试 样 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 将 试 液 转移 至 100mL 容量 瓶 中 ， 加 5mL 镁 溶液 ， 以 水 
稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

@ 铅 、 锅 、 铜 、 铁 、 镍 的 质量 分 数 为 0.10% ~ 0. 50% ， 镁 的 质量 分 数 为 0.010% ~ 
0.050% 时 ， 分 取 20mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 补 加 SmL 盐酸 - 硝酸 混合 酸 、5$mL 
铀 溶液 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

@) 铅 、 锅 、 铜 、 铁 、 镍 的 质量 分 数 大 于 0.50% ， 镁 的 质量 分 数 大 于 0.050% 时 ， 
分 取 10mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 补 加 5mL 盐酸 - 硝酸 混合 酸 、$mL 铀 溶液 ， 以 水 
稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 测定 匀 的 试 样 : 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 2. 5mL 酒石酸 溶液 、 硝 酸 
8mL (1.42g/mL) ， 低 温 加 热 至 溶解 ,冷却 ， 转 移 至 50mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 

(3) 测定 ”使 用 空气 - 乙 抉 火焰 ， 在 各 元 素 波长 处 〈 见 表 3-27) ， 以 水 调 零 ， 用 原 
子 吸 收 光 谱 仪 分 别 测量 各 元 素 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 元 素 的 含量 。 若 测 
量 时 吸光 度 过 高 ， 则 可 以 适当 偏转 燃烧 头 至 合适 位 置 。 

表 3-27 各 元 素 波长 (推荐) 








































































































no 波长 /nm 二 波长 /nm 
283.3 钢 228.8 
铀 324.7 铁 248.3 
镍 232.0 镜 217.6 
镁 285.2 
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(4) 校准 曲线 的 绘制 ”根据 被 测 元 素 的 含量 ， 移 取 0mL、1.00mL、2. 00mL、 
3.00mL、4. 00mL、5.00mL 铅 、 锅 、 铜 、 铁 、 镍 、 锁 、 镁 标准 溶液 ， 置 于 100mL 容量 
瓶 中 (测定 锁 元 素 时 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ) ， 加 10mL 水 、10mL 盐酸 - 硝酸 混合 酸 、 
5mL 钢 溶 液 ， 加 入 锌 基体 溶液 ， 使 其 量 与 测量 试 液 中 的 锌 量 一 致 。 使 用 空气 - 乙 燃 火 
焰 ， 于 原子 吸收 光谱 仪 ， 在 各 元 素 波长 处 ， 以 水 调 零 ， 分 别 测量 系列 标准 溶液 的 吸光 
度 ， 减 去 系列 标准 溶液 中 “ 零 ” 含 量 溶液 的 吸光 度 ， 以 各 元 素 的 含量 为 横 坐 标 ， 吸 光 
度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校 准 曲 线 。 当 试 液 被 稀释 时 ， 加 入 锌 溶液 的 量 按 稀释 倍数 相应 减少 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 测定 元 素 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


_o 7 
w(M) = Pr Pe x 100% 
m 









































式 中 pp 一 一 空白 溶液 的 质量 浓度 (pg/mL); 
Pp 一 一 试 样 溶液 的 质量 浓度 (pg/mL); 
/一 一 测量 试 液 的 体积 (mL); 
/一 一 试 样 溶液 的 稀释 倍数 ，; 
试 样 的 质量 (g) 。 
六 、ICP- AES 法 测定 锌 及 和 锌 合金 中 铅 、 锅 、 铁 、 铜 、 锡 等 元 素 的 含量 
1. 方法 提要 
试 样 以 稀 硝 酸 浴 解 ， 在 稀 硝 酸 介质 中 ， 利 用 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 ， 测 定 
锌 及 锌 合金 中 铅 、 锅 、 铁 、 铜 、 锡 、 铝 、 砷 、 镜 、 镁 、 铜 、 锅 元 素 的 含量 。 
本 方法 适用 于 锌 及 和 镑 合金 中 铅 、 锅 、 铁 、 铜 、 锡 、 铝 、 砷 、 镜 、 镁 、 钢 、 久 元 素 
含量 的 测定 ， 测 量 范围 见 表 3-28。 
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} 





表 3-28 各 元 素 的 测量 范围 
元 素 | 测量 范围 〈 质量 分 数 ,% ) | 元 素 | 测量 范围 ( 质量 分 数 ,% ) ‖ 元 素 | 测量 范围 〈 质 量 分 数 ,% ) 
0 



































铬 0.0005 ~2.0 领 . 0005 ~ 0. 50 铁 0. 0005 ~0.30 
铜 0. 0002 ~ 6. 00 锡 0. 0005 ~0.03 铝 0.0005 ~ 12.0 
砷 0. 001 ~0. 02 镜 0. 002 ~0.50 镁 0. 005 ~0.50 
钢 0. 005 ~0. 50 饥 0. 005 ~0.50 

2. 试剂 


除非 男 有 说 明 ， 在 分 析 中 仪 使 用 分 析 纯 的 试剂 和 去 离子 水 。 

1) 纯 锌 : 基体 锌 粒 ，w(Zn) 二 99. 9999% 。 

2) 硝酸 (1 +1)。 

3) 钻 、 久 、 铁 、 铜 、 锡 、 铝 、 砷 、 镜 、 镁 、 钢 、 锁 元 素 标 准 溶液 (5. 00mg/mL、 
1.00mg/mL、500pg/mL、250pg/mL、100pg/mL、10pg/mL) : 根据 试 样 中 元 素 的 含量 ， 
可 选用 合适 含量 的 标准 溶液 。 
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3. 仪器 
(1) 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 测定 条 件 (推荐 )” 见 表 3-29。 


表 3-29 测定 条 件 











项 目 功率 /W 辅助 气流 量 / (L/min) 雾 室 压力 /Psi 泵 速 /(r/min) 积分 时 间 /s 





测定 条 件 1150 0.5 25 50 5~30 
注 : 1Psi =0. 00689476MPa。 
(2) 元 素 分 析 线 的 选择 (推荐 )” 见 表 3-30。 
表 3-30 各 元 素 分 析 线 

















元 素 铅 鲍 铁 铜 锡 铝 
波长 /nm 220.3 228.8 238.2 324.7 189.9 394.4 
元 素 砷 锐 镁 铀 饥 
波长 /nm 189.0 231.1 279.0 333.7 418.6 




















(3) 精密 度 要 求 

1) 短期 精密 度 要 求 ， 连 续 测量 待 测 元 素 标准 溶液 的 绝对 强度 或 相对 强度 10 次 ， 
计算 测量 的 相对 标准 偏差 (RSD) 。 通 常 对 质量 浓度 为 5 ~ 10pg/mL 的 溶液 ， 要 求 其 相 
对 标准 偏差 一 般 不 超过 1. 0% 。 

2) 长 期 精密 度 要 求 : 每 隔 20min 测量 
次 ,计算 测量 的 相对 标准 偏差 (RSD) 。 通 
其 相对 标准 偏差 一 般 不 超过 2. 0% 。 

(4) 分 辨 率 要 求 ” 仪 器 200nm 处 光谱 分 辨 率 应 小 于 0. 01nm。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 表面 处 理 取出 适量 的 样品 加 入 硝酸 (1 +9) ， 将 表层 洗 去 后 ， 立 即 用 
流水 冲洗 ， 再 用 酒精 洗涤 ， 取 出 晾 干 。 

(2) 试 样 量 锌 合金 试 样 称 取 0.5000g， 纯 锌 试 样 称 取 1. 0000g。 

(3) 试 样 的 分 解 ” 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 12 ~ 16mL 硝酸 (1. 42g/mL)， 
低温 加 热 溶解 ， 微 沸 后 冷却 ， 将 试 液 转移 至 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 采用 基体 匹配 法 配制 校准 曲线 的 校准 溶液 : 称 取 与 试 样 量 相同 的 基体 锌 粒 数 
份 ， 置 于 400mL 烧杯 中 ， 按 “ 试 样 的 分 解 ” 操 作 ， 转 移 至 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 待 测 
元 素 标 准 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 锌 合金 中 合金 元 素 含 量 普遍 较 高 ， 纯 锌 中 杂 
质 含 量 普遍 较 低 ， 建 议 分 析 锌 合金 和 纯 锌 时 应 分 别 绘制 校准 曲线 。 

2) 采用 同类 标准 物质 溶液 绘制 校准 曲线 : 称 取 数 个 与 试 样 量 相 同 的 同类 锌 或 锌 合 
金 标准 物质 ， 各 元 素 有 4 个 以 上 的 测量 点 ， 其 含量 尽 可 能 均匀 分 布 。 将 称 取 的 标准 物 
质 按照 “ 试 样 的 分 解 ” 操 作 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 


















































待 测 元 素 标准 溶液 的 绝对 强度 或 相对 强度 10 
常 对 质量 浓度 为 5 ~ 10kgmL 的 溶液 ， 要 求 
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(5) 测量 

1) 仪器 准备 : 开启 ICP 光谱 仪 ， 预 热 1h 以 上 ， 按 操作 说 明 对 仪器 工作 条 件 进 行 
优化 ， 选 择 合适 的 分 析 条 件 ， 按 下 点 火 键 ,点 火 后 确认 仪器 运行 参数 在 确认 范围 内 ， 
雾 化 系统 及 等 离子 火焰 工作 正常 ， 稳 定 30min。 

2) 校准 曲线 的 绘制 及 试 样 的 测定 : 在 ICP 光谱 仪 上 ， 于 各 元 素 选 定 的 波长 处 ， 测 
量 校准 曲线 各 校准 洲 液 的 光谱 强度 。 在 每 次 吸入 不 同 校准 溶液 的 间 陀 吸入 去 离子 水 。 
当 校准 曲线 线性 大 于 或 等 于 0.999 时 ， 进 行 试 样 的 测定 〈 重 复 2 次 或 3 次 ) ， 在 试 样 测 
定 的 间隙 也 要 吸入 去 离子 水 ， 检 查 各 测定 元 素 谱 线 的 背景 并 在 适当 的 位 置 进行 背景 校 
正 ， 由 计算 机 自动 给 出 各 测定 元 素 的 质量 浓度 。 

在 日 常 检测 工作 中 ， 可 以 选用 两 种 高 、 低 含量 的 校正 溶液 ， 这 两 种 溶液 既 可 以 是 
校准 曲线 的 标准 溶液 ， 也 可 以 是 标准 物质 溶液 。 

5. 结果 计算 
使 用 ICP 发 射 光 谱 仪 绘制 标 样 溶液 曲线 ， 当 校准 曲线 线性 大 于 或 等 于 0.999 时 ， 
进行 试 样 测定 ， 结 果 即 是 所 测 元 素 的 含量 。 


第 四 节 ” 锡 、 铅 及 其 合金 的 分 析 方 法 


锡 和 铅 都 是 重要 的 工业 原料 ， 其 合金 在 工业 上 应 用 相当 广泛 ， 如 用 于 重要 制品 的 
防 锈 镀层 〈 镀 锡 ) ， 制 造 碎 电池、 易 熔 合金 、 熔 断 器 熔 丝 等 ， 以 及 用 于 耐酸 容器 及 衬 
里 、 焊 料 、 铅 字 合 金 、 轴 瓦 等 。 

锡 、 铅 合金 按 合 金 体系 可 分 为 铅 锁 合 金 、 锡 饥 轴 承 合 金 、 铅 锁 轴 承 合 金 、 铅 锡 焊 
料 等 。 

本 节 介 绍 锡 、 铅 及 其 合金 的 主要 元 素 及 部 分 杂质 元 素 的 分 析 方 法 。 

一 、 锡 的 测定 

1. EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 、 硝 酸 溶解 ， 锡 呈 四 价 转 和 人 溶液 中 ， 化 学 反应 式 为 

3Sn +4HNO, +12HCI =3SnCl +4NO 1 +8H,0 

在 酸性 溶液 中 ， 加 入 过 量 的 EDTA 溶液 ， 于 沸腾 的 条 件 下 与 四 价 锡 及 铅 、 铁 、 铜 
等 元 素 形成 络 合 物 ， 用 六 次 甲 基 四 胺 控制 溶液 pH =5 ~5.5， 然后 以 二 甲 酚 楼 为 指示 
剂 ， 用 铅 标 准 溶液 滴定 过 量 的 EDTA。 

加 入 氟 化 物 络 合 锡 ， 并 释放 出 与 锡 等 物质 的 量 的 EDTA ， 然 后 用 铅 标准 溶液 滴定 释 
放出 的 EDTA， 间 接 测 得 锡 含量 。 

除 铝 、 铁 干扰 测定 外 ， 其 他 元 素 不 干扰 测定 。 但 锡 、 铅 合金 中 铝 、 詹 含量 极 少 ， 
一 般 可 不 考虑 。 

(2) 主要 试剂 

1) EDTA 溶液 [c(EDTA)=0.05mol/L]: 称 取 18.6g EDTA 二 钠 盐 ， 深 于 水 中 ， 并 
稀释 至 1000mL。 
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2) 铅 标准 溶液 [c (Pb”* ) = 0.02000molL]: 称 取 4. 1442g 纯 铅 (质量 分 数 为 
99.95% ) ， 溶 于 15mL 硝酸 中 (1 +3)， 考 沸 驱 除 氮 的 氧化 物 ， 冷却， 移入 1000mL 容 
量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 。 

(3) 分 析 步 又” 称 取 0.1000g 试 样 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 10mL 盐酸 (1 +1) 
及 2mL 硝酸 (1 +1)， 于 低温 处 溶解 ， 煮 沸 片 刻 ， 驱 除 氮 的 氧化 物 ， 取 下 ， 加 40mL 
水 、25mL EDTA 溶液 (0. 05mol/L) ， 加 热 者 沸 20s， 冷 却 至 室温 ， 加 2 滴 对 硝 基 酚 指示 
剂 (0.2% ) ， 用 氨水 (1 +4) 调 至 溶液 呈 黄 色 ， 再 用 盐酸 (1 +1) 调 至 黄色 褪去 ， 加 
10mL 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (20% ) ， 此 时 溶液 pH 值 在 5.5 左右 ， 加 3 滴 或 4 滴 二 甲 酚 楼 
指示 剂 (0.2% ) ， 用 馈 标准 溶液 滴定 至 溶液 恰 呈 红色 (不 计数 ) ， 然 后 加 2g 氢化 狠 ， 
加 热 至 40% 左右 (或 放置 5min) 取 下 ， 继 续 用 铅 标准 溶液 滴定 至 溶液 旺 红色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 锡 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
c wll8.6 
1000_ 




















w(Sn)= x 100% 





式 中 oc 一 一 铅 标准 溶液 的 浓度 ( mol/L); 
一 一 滴定 至 终点 时 所 消耗 铅 标准 溶液 的 体积 (mL); 
118. 6 一 一 锡 的 摩尔 质量 (g/mol)，; 
称 样 量 (8g)。 

















(4) 附注 
1) 可 用 PAN 代替 二 甲 酚 橙 ， 而 滴定 剂 用 铜 标准 浴 液 。 为 了 增加 PAN 的 溶解 度 ， 
使 终点 敏锐 ， 可 加 20mL 乙醇 (或 提高 滴定 温度 至 60% 左右) ， 滴 定时 要 缓慢 进 行 。 





2) 释放 剂 以 所 化 狠 为 好 ， 因 为 气 化 铵 不 释放 Fe- EDTA 络 合 物 ， 而 氟 化 钠 、 氟 化 
钾 有 形成 氟 铁 酸 盐 沉淀 的 可 能 ， 使 部 分 Fe- EDTA 络 合 物 中 的 EDTA 释放 出 来 ， 致 使 测 
定 结果 偏 高 。 

2. 碘 滴 定 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 硫酸 溶解 ， 在 盐酸 介质 中 ， 于 隔绝 空气 的 条 件 下 ， 用 纯 钻 
将 锡 (V) 还 原 成 锡 ( 卫 )， 然 后 以 淀粉 溶液 为 指示 剂 ,， 迅速 用 础 标准 溶液 滴定 锡 
( 工 ) ， 化 学 反应 式 为 



























































SnCl, +L +2HCIL = SnCl, +2HI 

或 用 碘 酸 钾 标 准 溶液 作为 滴定 剂 ， 滴 定时 矶 酸 钾 在 盐酸 洲 液 中 与 碘 离 子 反 应 ， 定 
量 地 释放 出 础 ， 化 学 反应 式 为 

KIO, +5 KI+6HCI =3L +6KCl +3H,0 

所 释放 出 来 的 碘 再 与 锡 ( 工 ) 反应 ,滴定 终点 仍 用 淀粉 溶液 指示 。 

本 方法 适用 于 锡 基 、 铅 基 合 金 中 锡 的 测定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 三 握 化 锐 溶 液 (2% ): 称 取 2g 三 氧化 镑 ， 溶 于 50mL 盐酸 中 ， 用 水 稀释 
至 100mL。 
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2) 淀粉 溶液 (1% ) : 称 取 1g 淀粉 ， 加 5mL 水 调 成 浆 状 后 ， 倒 入 100mL 沸水 中 ， 
冷却 。 

3) 碘 酸 钾 标 准 溶 液 : 称 取 3. 567g 磺 酸 饰 ， 溶 于 含有 1g 氧 氧化 钠 及 10g 础 化 钾 的 
200mL 水 中 ， 用 水 稀释 至 3000mL。 此 溶液 1mL 相当 于 2mg 锡 。 可 称 取 纯 锡 ， 按 分 析 步 
又 操作 ， 求 得 滴定 度 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.3 ~1.5g 试 样 (将 其 中 的 锡 含量 控制 在 0.1 ~0.2g， 而 铜 、 
匀 的 量 分 别 不 超过 0.01g 和 0. 1g) ， 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 ,加 5g 硫酸 氨 钾 及 20mL 硫 
酸 ， 加 热 使 试 样 溶解 ， 稍 冷 ， 加 100mL 水 、80mL 盐酸 。 若 试 样 不 含 饥 ， 则 需 加 2 滴 三 
氧化 饥 溶 液 (2% ) ， 再 加 2g 纯 铝 ， 迅 速 装 上 盛 有 饱和 碳酸 氢 钠 溶液 的 隔绝 空气 装置 。 
此 时 作用 十 分 剧烈 ， 宜 用 冷水 冷却 ， 以 防止 溶液 冲 出 瓶 外 。 当 作用 缓慢 时 ， 置 于 低温 
加 热 ， 至 铝 完 全 溶解 及 黑色 悬浮 物 下 沉 ， 取 下 ， 放 在 冰 水 中 迅速 冷却 至 10%C 以 下 ， 并 
注意 补充 隔绝 空气 装置 中 的 碳酸 氧 钠 溶液 ， 以 免 空气 进入 瓶 内 。 

冷却 完毕 后 ， 取 去 隔绝 空气 装置 ， 迅 速 加 入 5mL 碘化钾 溶液 (10% ) 及 5mL 淀粉 
溶液 (1% ) ， 立 即 以 碘 酸 钾 标 准 溶液 滴定 至 恰 呈 蓝 色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 锡 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

w( Sn) = x 100% 


式 中 “二 -一 滴定 时 消耗 碘 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 (mL); 
7 一 一 碟 酸 钾 标 准 洲 液 对 锡 的 滴定 度 (g/mL); 
称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 溶解 试 样 时 ， 开 始 时 加 热 温度 不 宜 太 高 ， 以 免 有 部 分 试 样 熔化 而 使 试 样 溶 解 不 
完全 。 待 试 样 溶解 完全 后 ， 应 在 活 火 头 上 强 热 逐 出 或 洗 下 瓶 壁 上 的 硫 。 

2) 加 入 少量 三 氧化 饥 深 液 ， 可 抑制 空气 对 二 价 锡 的 氧化 。 

3) 在 还 原 过 程 中 ， 开 始 有 较 多 的 黑色 粉 状 悬浮 物 出 现 ， 其 中 大 部 分 是 元 素 状 态 
锡 ， 经 加 热 煮 沸 后 ， 锡 以 二 价 状态 溶 于 盐酸 溶液 中 ， 最 后 残留 于 溶液 底部 的 黑色 粉 状 
物 为 元 素 状 态 的 铜 、 锐 等 元 素 。 

4) 经 验 表 明 ，10mg 以 下 的 铜 、100mg 以 下 的 镜 、50mg 以 下 的 砷 ， 对 测定 干扰 
不 大 。 

5) 配制 碘 酸 钾 浴 液 及 滴定 试 样 时 ， 都 加 入 了 较 多 的 碘化钾 ， 目 的 是 使 溶液 中 有 足 
够 的 碘 离 子 来 保证 它 与 矶 酸 钾 之 间 的 反应 能 定量 地 完成 。 同 时 ， 过 量 的 碘 离 子 可 使 反 
应 中 生成 的 且 在 水 中 几乎 不 洲 的 碘 能 以 KL; 络 合 物 的 状态 很 好 地 洲 于 水 中 ， 避 免 碘 的 
挥发 损失 。 但 是 碘化钾 的 浓度 太 高 ， 会 使 碘 与 淀粉 所 产生 的 蓝 色 转 变 不 灵敏 。 适 宜 的 
碘化钾 用 量 应 是 需要 量 的 4~5 倍 。 

二 、 铅 的 测定 

1. 沉淀 分 离 -EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 硫酸 溶解 ， 使 铝 ( 五) 以 硫酸 铅 的 状态 沉淀 析出 ， 从 而 与 
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大 量 锡 、 饥 、 铀 、 镍 、 锅 、 铁 等 元 素 分 离 。 将 所 析出 的 沉淀 物 硫酸 铅 滤 出 并 溶解 于 乙 
酸 铵 溶液 中 ， 然 后 用 EDTA 滴定 。 可 能 被 硫酸 铅 沉 淀 吸附 的 少量 杂质 离子 ， 可 用 1,10- 
二 氮 菲 掩蔽 。 

(2) 主要 试剂 

1)“ 铅 酸 ” 溶 液 : 在 500mL 水 中 ， 加 50mL 硫酸 ， 另 取 0. 5g 硝酸 铅 ， 溶 于 200mL 
水 中 ， 将 两 份 溶液 合并 ， 并 稀释 至 1000mL， 放 置 24h， 过 滤 后 保存 其 澄清 溶液 。 

2) 1,10- 二 氮 菲 溶液 (0.25% ) 乙醇 溶液 。 

3) EDTA 标准 溶液 [c(EDTA) =0. 02000mol/L] : 称 取 7.4448g 基准 EDTA 溶 于 水 
中 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 加 水 稀释 至 刻度 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.5000g 试 样 ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 20mL 硫酸 ， 先 在 低温 
下 加 热 至 试 样 分 解 ， 升 温 加 热 至 试 样 溶解 完全 ， 稍 冷 ， 加 100mL“ 铅 酸 ” 溶 液 ， 加 热 
使 盐 类 溶解 ， 冷 却 至 60 ~70%C (不 低 于 60% ) ， 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 “ 铅 酸 ” 深 液 洗 
次 沉淀 ， 将 沉淀 及 滤纸 移入 原 烧 杯 中 ， 加 30mL 乙酸 铵 溶液 (20% ) ， 加 热 煮沸 ， 使 硫 
酸 铅 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 加 水 至 约 100mL， 加 5mL 1,10- 二 氮 菲 ， 加 数 滴 二 甲 酚 栖 指 示 
剂 (0.2% ) ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 紫红 色 和 转变 为 纯 黄 色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 铅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
1000 
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w( Pb) = x100% 


式 中 ”co 一 一 EDTA 标准 溶液 的 浓度 (molL) ; 
/一 一 滴定 时 消耗 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 











207. 2 一 一 铅 的 摩尔 质量 ( g/mol); 
m 一 一 称 样 量 (g) 。 








(5) 附注 

1) 根据 试 样 中 的 铅 含量 ， 可 改变 称 样 量 。 

2) 过 滤 时 溶液 温度 不 能 太 低 ， 以 防 锡 水 解析 出 。 

三 、 镜 的 测定 

在 此 介绍 溴 酸 钾 滴 定 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 硫酸 分 解 ， 在 硫酸 -盐酸 介质 中 ， 在 温度 为 80 ~90% 的 条 件 
下 ， 以 甲 基 柳 作 指 示 剂 ， 用 省 酸 钾 标准 溶液 滴定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 省 酸 钾 标准 淤 [人 二 KBr0, ]=0.05000mol/L]: 称 取 1 3918g 省 酸 印 深 于 水 中 ， 
移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

2) 甲 基 橙 指示 剂 (0. 1% ) 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 1.000g 试 样 ， 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 (随同 试 样 做 空白 试 
验 ) ， 加 20mL 硫酸 、15g 硫酸 氨 钾 ， 加 热 至 完全 分 解 ， 蒸 发 至 慎 白 烟 并 除去 瓶 壁 上 的 
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硫 ， 冷却 ， 在 瓜 动 下 沿 瓶 壁 加 入 50mL 水 、30mL 盐酸 ， 加 热 煮 沸 5 ~7min， 取 下 ， 加 
100mL 水 ， 摇 匀 ， 加 热 至 80 ~90%C， 加 1 滴 甲 基 检 指示 剂 ， 用 溴 酸 钾 标 准 溶液 滴定 至 
试 液 呈 微 红 色 ， 再 补 加 1 滴 甲 基 橙 指示 剂 ， 继 续 滴 定 至 指示 剂 恰 褪 色 为 终点 。 
(4) 结果 计算 ” 镜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
c(V-V) x 
w(Sb) = x 100% 














式 中 oc 一 一 溴 酸 钾 标准 溶液 的 浓度 (mol/L); 

/一 一 滴定 试 样 时 所 消耗 的 省 酸 钾 标准 溶液 的 体积 ( mL); 

VW 一 一 滴定 空白 试剂 时 所 消耗 的 溴 酸 钾 标准 溶液 的 体积 (mL); 
60. 88 一 一 六 Sb 的 摩尔 质量 (g/mol) ; 


称 样 量 (g) 。 

(5) 附注 

1) 溶解 试 样 时 ， 开 始 加 热 时 温度 不 宜 过 高 ， 以 免 有 部 分 试 样 熔化 而 使 溶解 困难 。 

2) 试 样 溶解 后 ， 合 金 中 的 锡 、 饥 、 铜 、 砷 等 元 素 都 洲 于 涂 液 中 ， 其 中 锡 为 四 价 ， 
铜 为 二 价 ， 镑 、 砷 为 三 价 状态 。 

3) 甲 基 橙 指示 剂 并 非 是 氧化 还 原 指示 剂 ， 而 是 不 可 逆 指 示 剂 ， 使 用 这 种 指示 剂 时 
要 注意 以 下 几 点 : 

@ 滴定 时 ， 需 要 保障 c(HC1) =1 ~2mol/L， 而 且 要 在 热 溶液 中 (80 ~90% ) 进行 。 

@ 滴定 接近 终点 时 ， 要 逐 滴 加 入 ， 勿 超过 终点 。 

@) 滴定 过 程 中 局 部 过 量 的 省 酸 钾 和 洲 液 的 较 高 温度 ， 都 会 使 指示 剂 在 未 到 终点 前 
就 银色 ， 这 时 可 再 补 加 1 滴 。 

@ 指示 剂 本 身 也 要 消耗 溴 酸 钾 标 准 浴 液 ， 因 此 指示 剂 不 能 随便 加 ， 而 应 当 控制 每 
份 滴定 液 中 加 入 的 指示 剂 数量 ， 并 另 作 指 示 剂 的 空白 校正 值 。 

四 、 铜 的 测定 

1. DDTC 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 酸 分 解 ， 在 含有 保护 胶 的 氨 性 溶液 中 ，DDTC 与 铜 ( 工 ) 
形成 金黄 色 胶 体 溶液 ， 以 此 进行 铜 的 光度 测定 。 

锡 、 镜 等 元 素 干 捧 ， 可 加 入 柠檬 酸 进行 掩蔽 。 较 大 含量 的 铅 及 少量 镍 会 与 DDTC 
生成 沉淀 而 影响 铜 的 测定 ， 可 用 EDTA 络 合 ; 对 于 多 余 的 EDTA， 可 加 入 镁 与 之 作用 。 

(2) 主要 试剂 

1) 阿拉 伯 树 胶 溶 液 (0.5% ) ， 用 热 水 溶 解 ， 若 有 不 溶 物 ， 可 用 离心 法 将 其 除去 。 

2) 硫酸 镁 溶液 [c(MgS0,) =0.01mol/L]。 

(3) 分 析 步 又 

1) 锡 基 合金 试 样 中 铜 的 分 析 步 又 : 称 取 0. 1000g 试 样 ， 置 于 50mL 两 用 瓶 中 ， 加 
10mL 盐酸 ， 竺 作用 缓慢 时 ， 滴 加 过 氧化 氨 (30% ) ， 使 试 样 完全 溶解 ， 煮 沸 约 30s， 使 
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多 余 的 过 氧化 氨 分 解 ， 冷 却 ， 加 水 至 刻度 。 

移 取 5mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 于 制备 显 色 洲 液 和 参 比 溶液 。 
显 色 溶液 : 加 SmL 柠 样 酸 铵 溶液 (50% ) 、6mL 氨水 、2mL EDTA 溶液 (0.01mol/L)、 
2mL 硫酸 镁 溶液 (0.01mol/L)、10mL 阿拉 伯 树 胶 溶 液 (0.5% ) ， 摇 勺 ， 加 10mL DDTC 
溶液 (0. 5% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 与 显 色 溶液 操作 相同 ,但 不 加 DDTC 溶液 。 

用 1ecm 比 色 亚 ， 在 波长 470nm 处 测量 吸光 度 。 

2) 铅 基 合 金 试 样 中 铜 的 分 析 步 又 : 称 取 0. 1000 试 样 ， 置 于 50mL 两 用 瓶 中 ， 加 
10mL 酒石酸 溶液 (10% ) 、15mL 硝酸 (1 +3)， 温 热 溶 解 并 驱除 黄 烟 后 冷却 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 。 

移 取 5mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 100mL 容量 瓶 中 。 

显 色 溶液 : 同 “1)” 中 显 色 溶液 的 操作 方法 ,但 将 EDTA 溶液 及 硫酸 镁 溶液 的 加 
入 量 增加 至 10mL。 

参 比 溶液 : 同 显 色 溶液 ， 但 不 加 DDTC 溶液 。 

用 3cm 比 色 四， 在 波长 470nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 9 只 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 铜 标准 溶液 (50ug/mL ) 
0mL、lmL、2mL、3mL、4mL、6mL、8mL、12mL、16mL， 按 上 述 方法 显 色 ， 但 不 加 
EDTA 溶液 及 硫酸 镁 溶液 ， 以 不 加 铜 标准 溶液 的 试 液 作 参 比 ， 测 量 吸光 度 。 铜 含量 在 
50 ~300pg 时 ， 用 3cm 比 色 亚 ; 铜 含量 在 100 ~800kg 时 ， 用 lem 比 色 严 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 适用 于 铜 含量 在 1% (质量 分 数 ) 以 上 的 试 样 的 测定 。 

2) 在 氨 性 柠 榜 酸 饼 溶液 中 (pH >9), 干扰 铜 测定 的 主要 元 素 是 Ni?*、Co”* 及 
Bi 。Ni 与 DDTC 生成 黄 绿色 沉淀 ，Co 生成 暗 绿色 沉淀 ， 而 Bi 生成 黄色 沉淀 。 
锦 、 钻 的 干扰 ， 可 在 加 EDTA 后 消除 ,况且 锡 、 铅 合金 中 镍 、 销 、 饼 含量 极 微 。 

2. 新 亚 铜 灵光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 硫酸 溶解 ， 在 柠 榜 酸 铵 掩蔽 剂 存在 下 ,在 pH =5 ~7 时 ， 
用 盐酸 凑 腕 将 铜 ( 卫 ) 还 原 至 铜 (1) ， 加 入 新 亚 铜 灵 (2,9- 二 甲 基 -1,10 二 氮 菲 ) 与 
铜 ( 工 ) 形成 黄色 络 合 物 ， 用 三 握 甲 烷 禁 取 ， 以 此 进行 光度 法 测定 。 

本 方法 适用 于 锡 铅 焊料 中 铀 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.0020% ~0.25% (质量 分 
数 ) 。 基 体 元 素 锡 、 铅 及 其 他 共存 元 素 不 干扰 测定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 新 亚 铜 灵 溶 液 (0. 1% ) : 称 取 0. $g 新 亚 铜 灵 ， 用 100mL 乙醇 溶解 ， 用 水 稀释 
至 500mL。 

2) 盐酸 羟 胺 洲 液 (10% ) : 当日 配制 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.200 ~0. 500g 试 样 ， 置 于 250mL 烧杯 中 (随同 试 样 做 空白 
试验 ) ， 加 8 ~10mL 硫酸 ， 加 热 至 试 样 分 解 完 全 ， 冷 却 ， 用 盐酸 (1 +19) 吹 洗 杯 壁 ， 
冷却 ， 用 盐酸 (1+19) 将 试 液 移 入 50mL 或 100mL 容量 瓶 中 ( 见 表 3-31)， 并 稀释 至 
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刻度 。 
表 3-31 铜 质量 分 数 、 称 样 量 、 试 液 稀 释 体 积 及 移 取 试 液体 积 的 关系 
铜 质量 分 数 ( % ) 称 样 量 /g 试 液 稀 释 体 积 /mL 移 取 试 液体 积 /mL 
0. 002 ~0. 010 0. 500 50 10. 00 
>0. 010 ~0. 050 0. 500 100 10. 00 
>0. 050 ~0. 250 0. 200 100 5. 00 











移 取 SmL 或 10mL 试 液 ， 置 于 60mL 分 液 漏斗 中 ， 加 10mL 柠檬 酸 狠 洲 液 (50% ) 、 
2 滴 酚 红 指 示 剂 (0.1% ) ， 用 氨水 中 和 至 试 液 恰 变 红 色 ， 加 5mL 盐酸 羟 胺 溶液 
(10% ) 、5mL 新 亚 铜 灵 溶 液 (0.1% ) ， 放 置 3min， 加 10mL 三 毛 甲 烷 ， 振 落 革 取 lmin ， 
静 置 分 层 。 将 有 机 相 用 滤纸 过 滤 于 2cm 比 色 亚 中 ， 以 随同 试 样 的 空白 涂 液 为 参 比 ， 在 
波长 460nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 移 取 0mL、0.25mL、 0.5mL、 1mL、 1.5mL、2mL、2.5mL 
铜 标 准 溶 液 (10pg/mL) ， 分 别 置 于 60mL 分 液 漏斗 中 ， 以 下 按 分 析 步 又 操作 。 以 不 加 
铜 标准 溶液 的 试 液 为 参 比 ， 测 量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

溶解 试 样 时 ， 开 始 应 以 较 低温 加 热 ， 以 利于 试 样 分 解 完全 。 

五 、 砷 的 测定 

在 此 介绍 蒸馏 分 离 - 铀 蓝光 度 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硫酸 溶解 ， 在 盐酸 溶液 中 有 硫酸 联 胺 及 氧 省 酸 存 在 的 情况 
下 ， 使 砷 形成 三 氧化 砷 蒸馏 出 来 。 在 酸性 溶液 中 用 省 酸 钾 将 蒸馏 分 离 出 来 的 砷 〈 亚 ) 
氧化 至 五 价 后 ， 加 入 钥 酸 铵 使 其 生成 砷 钼 杂 多 酸 ， 然 后 用 硫酸 联 胺 使 其 还 原 为 钼 蓝 ， 
以 此 进行 光度 法 测定 砷 。 

就 三 氧化 砷 的 蒸馏 而 言 ， 蒸 馅 温度 应 控制 在 105 ~ 120% 。 但 是 ， 由 于 铅 、 锡 基 合 
金 中 锁 含 量 较 高 ， 当 温度 超过 107% 时 ， 即 开始 有 氧化 锯 同 时 蒸馏 出 来 ， 一 般 控制 莹 饮 
温度 不 超过 110%C 。 

经 燕 馏 后 ， 兢 、 硅 均 已 分 离 ， 而 错 在 合金 中 不 存在 ， 故 可 不 考虑 它们 的 干扰 。 

(2) 主要 试剂 

1) 钥 酸 铵 溶液 (0. 5% ) : 宜 当 日 配制 。 

2) 硫酸 联 胺 溶液 (0. 1% ) : 宜 当日 配制 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.1000 ~1.000g 试 样 ， 置 于 蒸馏 砷 的 锥 形 瓶 中 ,加 5 ~ 10mL 
硫酸 、5g 硫酸 氨 钾 ， 加 热 使 试 样 溶解 完全 ,冷却 ， 加 5nmL 水 ， 冷却， 加 2mL 氧 省 酸 
(40% ) 、0.3g 硫酸 联 胺 、15mL 盐酸 ， 将 蒸馏 瓶 塞 好 后 加 热 进行 蒸馏 ， 将 蒸 出 的 三 氧 
化 砷 吸收 在 盛 有 20mL 水 及 5mL 省 水 的 100mL 试管 中 (试管 置 于 一 个 成 有 冰 水 或 冷水 
的 烧杯 中 ) 。 当 蒸馏 温度 达到 110% 时 ， 砷 的 蒸馏 即 告 完 毕 。 在 未 停止 加 热 前 ， 先 取 下 
接收 蒸馏 液 的 试管 ， 用 水 冲洗 蒸馏 器 的 馅 出 管 ， 停 止 加 热 ， 移 去 蒸馏 器 ， 将 试管 中 的 
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溶液 移入 200mL 烧杯 中 ， 者 沸 以 除去 多 余 的 省 ， 并 使 溶液 体积 浓缩 至 约 40mL， 冷却 ， 
移入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 操 作 试 样 的 同时 配制 试剂 空白 一 份 。 

移 取 10mL 试 液 及 空白 溶液 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 各 加 1L 滴 甲 基 橙 指示 剂 
(0.1% ) ， 滴 加 氨水 至 溶液 恰 呈 黄色 ， 再 滴 加 盐酸 (1 +9) 至 溶液 恰 呈 红色 并 过 量 
10mL， 加 lmL 省 酸 钾 溶液 (0.03% ) ， 在 50 ~60%C 的 水 浴 中 加 热 数 分 钟 ， 使 砷 氧化 并 
使 指示 剂 的 色泽 消失 。 准 确 加 入 5mL 钼 酸 铵 溶液 (0.5%)、2mL 硫酸 联 胺 溶液 
(0.1% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 在 沸水 中 加 热 10min, 冷却 。 用 5em 比 色 焉 ， 以 试 
剂 空白 溶液 为 参 比 ， 在 波长 720nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 6 只 50mL 容量 瓶 中 ,分 别 加 入 砷 标准 溶液 (10pg/mL) 
0mL、1mL、3mL、5mL、7mL、9mL， 各 加 盐酸 (1 +19) 使 溶液 体积 达 20mL， 加 1 滴 
甲 基 橙 指示 剂 (0. 1 % ) ， 按 上 述 方法 显 色 ,测量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 在 吸收 液 中 加 入 省 水 ， 目 的 在 于 将 蒸 出 的 三 价 砷 氧化 为 五 价 ， 防 止 因 莱 出 溶液 
温度 过 高 而 导致 三 价 砷 的 损失 。 注 意 ， 在 未 取 下 盛 吸 收 液 的 试管 前 不 能 停止 加 热 ， 以 
防 蒸 出 液 倒 吸 。 

2) 试 样 溶液 的 分 取 量 ， 可 根据 试 样 中 砷 含量 的 高 低调 整 。 如 果 砷 含量 高 ， 可 改 为 
移 取 5mL 或 2mL 试 液 。 若 试 样 中 砷 含量 较 低 ， 可 将 荧 馏 出 来 的 氯 化 砷 涂 液 浓缩 至 较 小 
体积 〈 但 不 能 小 于 10mL) ， 再 分 取 部 分 或 取 全 部 溶液 进行 显 色 。 

六 、 铝 的 测定 

在 此 介绍 CAS- OP 光度 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 、 氧 省 酸 分 解 ， 并 以 盐酸 、 氧 省 酸 挥发 除去 锡 、 锐 、 
砷 ， 以 氯 化 物 形态 除去 银 及 大 部 分 铅 ， 用 DL- 半 胱 氨 酸 盐酸 盐 和 硫 脲 掩蔽 铜 ， 用 抗 坏 
血 酸 掩蔽 铁 。 在 微 酸性 溶液 中 ， 铝 与 馈 天 青 S (CAS) 及 聚 乙 二 醇 辛 基 葵 基 醚 (OP) 
显 色 ， 以 此 进行 光度 法 测定 铝 。 

(2) 主要 试剂 

1) 抗坏血酸 溶液 (2% ) : 当日 配制 。 

2) 乙酸 -乙酸 铵 缓冲 涂 液 : 称 取 300 乙酸 匀 ， 用 水 洲 解 后 ， 加 入 3mL 冰 乙 酸 ， 用 
水 稀释 至 1000mL。 

3) 铬 天 青 S 溶液 (0.1% ) : 用 乙醇 (1+1) 配制 。 

4) 百里香 酚 蓝 指示 剂 (0. 1% ) : 用 乙醇 配制 。 

(3) 分 析 步 又 称 取 0.500g 试 样 ， 置 于 200mL 石英 烧杯 中 (随同 试 样 做 空白 试 
验 )， 加 5mL 氧 省 酸 、2mL 盐酸 、5 滴 过 和 氧化 氛 (30% ) ， 盖 上 表面 焉 ， 微 热 ， 待 试 样 
分 解 完 全 后 ， 滴 加 过 氧化 氧 (30% ) 至 试 液 旦 红色 ， 移 去 表面 下 ， 低 温 节 发 至 干 ， 升 
温 冒 烟 至 尽 ， 稍 冷 ， 加 2mL 盐酸 、5 滴 过 氧化 氨 (30% ) ， 低 温 蒸 干 ， 加 入 lmL 盐酸 、 
10mL 水 ， 者 沸 ， 冷 却 ， 用 经 过 盐酸 处 理 的 脱脂 棉 - 纸 浆 过 滤 ， 将 滤液 收集 于 50mL 容量 
瓶 中 ， 用 少量 水 洗涤 烧杯 及 沉淀 4 次 或 5 次 ， 控制 滤液 和 洗 液 的 总 体积 不 超过 20mL 或 
全 量 ， 按 下 述 步 又 显 色 ， 或 用 水 稀释 至 刻度 。 
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表 3-32 铝 质量 分 数 、 称 样 量 、 试 液 稀释 体积 、 分 取 试 液体 积 的 关系 
铝 质量 分 数 (% ) 称 样 量 /g 试 液 稀释 体积 /mL 分 取 试 液体 积 /mL 
0. 0003 ~ 0. 0010 0. 500 3 全 量 
>0.0010 ~0. 0030 0. 500 50 20 
>0.0030 ~0. 0060 0. 500 50 10 
>0. 0060 ~0.010 0. 500 50 5 














按 表 3-32 移 取 部 分 试 液 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 水 至 溶液 体积 为 20mL， 加 5mL 
氧化 匀 洲 液 (20% ) 、2mL DL- 半 胱 氨 酸 盐酸 盐 溶液 (2% ) 、2mL 硫 脲 溶液 (3% ) 、 
3mL 抗坏血酸 溶液 (2% ) 、4 滴 百 里 香 酚 蓝 指示 剂 (0. 1% ) ， 用 氨水 (1+1) 中 和 至 
微 红 色 ， 再 用 氨水 (1 +10) 调 至 微 黄 色 ， 用 盐酸 (1 +20) 调 至 微 红 色 并 过 量 4 滴 ， 
加 入 3mL CAS 溶液 (0.1% ) 、2. SmL 素 乙 二 醇 辛 基 茶 基 醚 溶液 (1% ) 、$mL 乙酸 - 乙 
酸 狠 缓冲 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 放 置 30min。 

用 1em 比 色 焉 ， 以 试剂 空白 洲 液 为 参 比 ， 在 波长 610nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ”在 6 只 50mL 容量 瓶 中 ,分 别 加 入 铝 标 准 溶 液 (2ug/]mL) 
0mL、0.5mL、1mL、2mL、3mL、4mL， 加 水 至 约 20mL， 以 下 按 分 析 方 法 显 色 ， 以 不 
加 铝 标 准 溶 液 的 试 液 为 参 比 ， 测 量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(5) 附注 

1) 本 方法 中 所 用 试剂 均 为 超 纯 及 优质 纯 试剂 ， 

2) 试 样 铝 含量 高 时 ， 可 减少 称 样 量 。 

七 、ICP- AES 法 测定 钻 、 锡 及 其 合金 中 铜 、 铁 、 锯 、 银 、 金 、 砷 、 锌 、 铝 、 饮 和 
磷 的 含量 

1. 方法 提要 

试 样 中 杂质 元 素 含量 较 高 时 ， 采 用 不 分 离 基体 的 方法 ， 试 样 用 硝酸 和 盐酸 混合 酸 
溶解 ， 在 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 测定 各 元 素 的 光谱 强度 〈 或 相对 强度 ) ， 在 校 
准 曲线 上 计算 样品 中 各 元 素 的 质量 分 数 。 

本 方法 适用 于 铅 、 锡 及 其 合金 中 铜 、 铁 、 久 、 银 、 金 、 砷 、 锌 、 铝 、 馈 和 克 含 
的 测定 ,测量 范围 和 推荐 波长 见 表 3-33。 

2. 试剂 

1) 盐酸 ( 优 级 纯 ) 、 硝 酸 ( 优 级 纯 ) 、 过 氧化 氧 ( 优 级 纯 ) 、 盐 酸 - 所 省 酸 (盐酸 
与 氨 省 酸 等 体积 混合 ) 、 硝 酸 (1 +2) 、 盐 酸 (1 +1)、 盐 酸 (2+98) 、 硫 酸 (1 +1)。 

2) 标准 溶液 

Q@1mg/mL 铜 、 铁 、 久 、 银 、 金 、 砷 、 锌 、 铝 、 饼 、 磷 单元 素 标准 储存 溶液 。 

@) 100pg/mL 混合 标准 溶液 : 分 别 移 取 1mg/mL 各 单元 素 标 准 储存 溶液 10. 00mL 置 
于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 4mL 盐酸 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 。 

@ 100kg/mL 银 标准 溶液 : 移 取 10. 00mL 银 标 准 储 存 溶液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 
加 入 SmL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 






































以 降低 试剂 空白 值 。 
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表 3-33 测量 范围 和 推荐 波长 












































含量 (质量 分 数 ,% ) 
元 素 推荐 波长 /nm 
不 分 离 基体 分 离 基 体 
Cu 0. 0005 ~ 1. 00 0. 00002 ~0.1 324. 75 
Fe 0. 0005 ~ 1. 00 0.0001 ~0.1 259.94 
Cd 0.0005 ~1.00 0. 00002 ~0.1 214. 41 
Ag 0. 001 ~5. 00 328. 07 
Au 0. 001 ~1.00 > 242. 80 
As 0. 001 ~1.00 = 189. 04 
Zn 0. 001 ~1.00 0.0001 ~0.1 213. 86 
Al 0. 001 ~1.00 0.0002 ~0.1 308. 22 
Bi 0. 001 ~0. 50 0.0002 ~0.1 223. 06 
P 0. 002 ~0.50 = 178. 29 
3. 仪器 





采用 的 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 应 符合 ICP- AES 分 析 方 法 通则 对 仪器 的 要 求 。 
本 方法 的 推荐 波长 见 表 3-31。 选 择 波 长 时 ， 应 尽量 避免 共存 元 素 对 待 测 元 素 的 光谱 干 
扰 ， 可 采用 基体 匹配 或 干扰 系数 校正 的 方法 进行 光谱 干扰 的 校正 。 
4. 分 析 步 又 
(1) 称 样 量 ” 按 表 3-34 称 取 试 样 。 
表 3-34 称 样 量 




















试 样 类 别 或 处 理 方法 类 别 称 样 量 /g 测量 时 试 液 体积 /mL 
分 离 基体 1.0 25 
不 分 离 基体 0. 25 50 
银 含量 0. 01% ~5. 00% (质量 分 数 ) 0.1 50 








(2) 分 析 试 液 的 制备 

1) 不 分 离 基体 : 将 试 样 置 于 100mL 石英 烧杯 或 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 0. 5mL 
盐酸 (1 +1)、15mL 硝酸 (1 +2) ， 盖 上 表面 焉 ， 低 温 加 热 分 解 完 全 ， 冷 却 ， 转 移 至 
50mL 容量 瓶 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 。 

2) 分 离 基体 : 将 试 样 置 于 200mL 石英 烧杯 或 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 0.1 ~ 
1. 0mL 盐酸 、15mL 硝酸 ， 盖 上 表面 焉 ， 低 温 加 热 分 解 完 全 ， 蒸 至 有 大 量 沉 淀 析出 ， 稍 
冷却 。 

加 入 2mL 硫酸 (1 +1) ， 加 盐酸 (2 +98) 至 试 液 体积 约 为 30mL， 加 热 微 沸 3 ~ 
5min， 冷 却 ， 用 中 速 滤纸 过 滤 于 200mL 烧杯 中 ， 用 盐酸 (2 +98) 吹 洗 烧杯 和 沉淀 3 次 
或 4 次 。 
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将 滤液 播 义 ， 加 热 蒸 发 至 刚 冒 硫酸 烟 ， 取 下 冷却 ， 沿 杯 壁 加 入 SmL 盐酸 - 氧 省 酸 ， 
加 热 排 锡 至 刚 冒 硫酸 烟 ， 重复 排 锡 1 次 或 2 次 ， 高温 冒 尽 硫酸 烟 ， 冷 却 。 

加 入 lmL 盐酸 (1+1) ， 以 少量 盐酸 (2 +98) 吹 洗 杯 壁 ， 羔 上 表面 吧 ， 低 温 加 热 
溶解 ， 冷 却 ， 移 人 25mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

3) 银 含量 为 0.01% ~0.5% (质量 分 数 ) 的 试 样 : 将 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 
和 人 15mL 盐酸 ， 低 温 加 热 ， 慢 慢 滴 加 2mL 过 氧化 所 至 洲 解 完全 ， 用 水 移入 50mL 容量 瓶 
中 并 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

4) 银 含量 为 0.5% ~5% (质量 分 数 ) 的 试 样 : 将 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 
20mL 盐酸 ， 低 温 加 热 ， 慢 慢 滴 加 3mL 过 氧化 所 至 洲 解 完全 ， 用 水 移 和 人 50mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 5mL 硝酸 ,稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(3) 校准 曲线 校准 溶液 的 配 秆 

1) 移 取 0mL、1. 00mL、5. 00mL 标准 混合 溶液 分 别 置 于 3 个 100mL 容量 瓶 中 ， 加 
4mL 盐酸 ， 摇 匀 ， 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 系列 溶液 中 铜 、 铁 、 饮 、 金 、 砷 、 锌 、 铝 、 
饼 、 磷 的 含量 分 别 为 Ong/mL、1hg/mL、5ug/mL。 

2) 银 标准 溶液 : 移 取 0mL、1. 00mL、5. 00mL 银 标准 溶液 (100pg/mL) 分 别 置 于 
3 个 100mL 容量 瓶 中 ， 加 10mL 硝酸 ， 摇 匀 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 系列 溶液 中 银 
含量 分 别 为 Opg/mL、1pg/mL、5ng/mL。 

或 称 取 数 个 与 试 样 中 含量 相同 的 铅 、 锡 及 其 合金 标准 物质 ， 各 元 素 有 3 个 以 上 测 
量 点 ， 其 含量 尽 可 能 均匀 分 布 ， 将 称 取 的 标准 物质 置 于 烧杯 中 ， 以 下 按 试 样 溶液 处 理 ， 
制备 校准 曲线 校准 溶液 。 

(4) 测量 

1) 仪器 准备 : 开启 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 ， 预 热 1h 以上。 根据 仪器 生产 
商 的 使 用 说 明 或 实验 室 标准 操作 步骤 来 进行 校准 ， 选 择 合适 的 分 析 条 件 。 点 火 后 确认 
仪器 运行 参数 在 确认 范围 内 ， 雾 化 系统 及 等 离子 火焰 工作 正常 ， 稳 定 20min。 

在 检测 批量 样品 时 应 间隔 地 使 用 控 样 或 结束 时 使 用 控 样 ， 以 评估 是 否 需 要 重新 校 
准 或 重新 分 析 样 品 。 

2) 校准 曲线 的 绘制 : 于 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 上 ,测量 校准 曲线 各 校准 洲 
液 的 光谱 强度 (或 相对 强度 ， 下 同 ) ， 每 个 溶液 重复 2 次 或 3 次 ， 计 算 光 谱 强 度 的 平均 
值 。 在 每 次 吸入 不同 校准 溶液 之 间 吸 入 去 离子 水 。 以 校准 溶液 的 浓度 (或 含量 ) 为 横 
坐标 ， 光 谱 强 度 的 平均 值 为 纵 坐标 ,绘制 各 测量 元 素 的 校准 曲线 。 各 线性 方程 相关 系 
数 大 于 0. 999。 

3) 试 样 的 测定 : 测量 试 样 中 待 测 元 素 的 光谱 强度 ， 重 复 2 次 或 3 次 ， 计算 光谱 强 
度 的 平均 值 。 由 校准 曲线 计算 待 测 成 分 含量 


第 五 节 钛 及 钛 合金 的 分 析 方 法 
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钛 是 一 种 新 型 金属 ， 詹 合金 是 以 钛 为 基础 加 入 其 他 元 素 组 成 的 合金 。 钛 合金 因 具 
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有 强度 高 、 耐 蚀 性 好 、 耐 热 性 高 等 特点 而 被 广泛 用 于 制作 飞机 发 动机 部 件 ， 以 及 火箭 、 
导弹 和 高 速 飞机 的 结构 件 等 ， 此 外 还 用 于 生产 储 氨 材 料 和 形状 记忆 合金 等 。 

铁合金 中 ， 合 金 元 素 按 对 铁合金 相 变 温度 的 影响 可 分 为 三 类 : 

QD a 相 稳 定 元 素 ， 有 铝 、 碳 、 氧 和 和 毛 等 ， 其 中 铝 是 钛 合金 主要 合金 元 素 ， 它 对 提 
高 钛 合金 的 常温 和 高 温 强 度 ， 降 低 密度 ， 增 加 弹性 模 量 有 明显 效果 。 

@ B 相 稳 定 元 素 ， 又 可 分 同 晶 型 和 共 析 型 两 种 ， 前 者 有 钼 、 锯 、 钒 等 ， 后 者 有 铬 、 
锰 、 铜 、 铁 、 硅 等 。 

@) 对 相 变 温度 影响 不 大 的 元 素 为 中 性 元 素 ， 有 钳 、 锡 等 ， 氧 、 氮 、 碳 和 和 氢 是 铁 合 
金 的 主要 杂质 。 

铁 及 铁合金 材料 的 成 分 分 析 目 前 采用 的 主要 是 光度 法 、 光 谱 法 、 重 量 法 及 滴定 
法 等 。 

一 、 铝 的 测定 

1. 铜 铁 试剂 分 离 -EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 在 硫酸 介质 中 ， 以 铜 铁 试剂 和 铜 试 剂 沉淀 然 、 锡 、 铜 、 钒 、 铁 和 
钳 等 元 素 ， 并 用 三 氧 甲烷 禁 取 分 离 ， 于 pH 值 为 2 ~3 的 溶液 中 ， 加 入 过 量 的 EDTA 溶 
液 络 合 铝 ， 以 PAN 为 指示 剂 ， 用 硫酸 铜 标准 溶液 滴定 过 量 的 EDTA， 加 入 气 化 钠 取 代 
出 与 铝 络 合 的 EDTA， 再 用 硫酸 铜 标准 溶液 滴定 ， 根 据 第 二 次 滴定 所 消耗 硫酸 铜 标准 溶 
液 的 量 ， 计 算出 铝 的 含量 。 

本 方法 适用 于 铁合金 中 铝 含量 的 测定 ， 不 适用 于 镭 含 量 大 于 2% (质量 分 数 ) 的 
铁合金 中 铝 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 1.00% ~7.00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 铀 试剂 溶液 : 200g/L。 

2) 铜 铁 试剂 溶液 : 100g/L (新 配制 过 滤 使 用 ) 。 

3) 二 甲 酚 橙 指示 剂 溶液 : 2g/L。 

4) 1-(2- 吡啶 偶 氮 )- 蓉 酚 (PAN) 乙醇 溶液 : 2g/L。 

5) 三 所 甲烷 。 

6) 氢化 钠 。 

7) 乙酸 钠 缓 冲 溶液 (pH 值 为 5 ~6): 120g/L。 

8) 乙 二 腕 四 乙酸 二 钠 (EDTA 二 钠 ) 溶液 : 0. 025mol/L。 

9) 铝 标准 溶液 : 1. 00mg/mL。 

10) 硫酸 铜 标准 溶液 [c(CuS0, .5H,0) 二 0.0125mol/L]: 称 取 3.17g 硫酸 铜 
(CuS0,* 5H,0) 浴 于 水 中 ， 以 水 稀释 至 1L， 摇 匀 。 

称 取 0. 1g 纯 钛 〈 质 量 分 数 大 于 99.9% ) 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10.00mL 铝 标 
准 溶 液 和 10mL 硫酸 ， 以 下 按 分 析 步 又 进行 操作 。 计 算 硫酸 铜 标准 溶液 对 铝 的 滴定 度 
T (mg/mL), 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 按 表 3-35 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
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表 3-35 称 样 量 











铝 质量 分 数 (% ) 试 样 质量 /g 加 入 EDTA 二 钠 体积 /mL 
1.00 ~1.50 0.2 10 
>1.50~3.00 0.2 15 
>3. 00 ~7.00 0.1 17 








2) 测量 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)， 加 热 溶解 ， 滴 加 
硝酸 氧化 至 溶液 紫红 色 消 失 ， 继 续 加 热 蒸 发 至 冒 硫酸 烟 1~2min， 冷却 。 

若 试 样 中 铬 含量 大 于 5% (质量 分 数 )， 则 在 试 样 溶解 后 ， 加 SmL 高 氧 酸 ， 加 热 至 
溶液 呈 红 棕色 ， 滴 加 盐酸 至 无 黄 烟 冒 出 ， 最 后 加 少许 氯 化 钠 继续 加 热 使 铬 挥发 ， 再 按 
分 析 程 序 进行 。 

将 上 述 溶液 移入 125mL 分 液 漏 斗 中 (体积 约 为 25mL)， 摇 匀 ， 冷却 ， 加 入 20mL 
铜 铁 试剂 溶液 、5mL 铜 试剂 溶液 、30mL 三 握 甲 烷 ， 振荡 2min， 静 置 分 层 后 ， 弃 去 有 机 
相 ， 水 相 再 分 别 用 20mL、10mL 三 握 甲 烷 重复 蔡 取 两 次 ， 弃 去 有 机 相 。 

将 水 相 放 入 250mL 锥 形 瓶 中 ， 用 少量 水 吹 洗 漏斗 三 次 ， 立 即将 溶液 者 沸 2 ~ 3min， 
稍 冷 。 按 表 3-35 加 入 EDTA 二 钠 溶 液 和 2 滴 二 甲 酚 检 溶 液 ， 用 氨水 中 和 至 溶液 呈 紫 红 
色 ， 再 滴 加 硫酸 (1 +1) 至 溶液 由 紫红 色 变 为 黄色 ， 并 过 量 一 滴 ， 加 热 者 沸 2 ~ 3min， 
加 5mL 乙酸 钠 缓冲 溶液 ， 滴 加 6 ~8 滴 PAN 指示 剂 乙 醇 溶液 ， 用 硫酸 铜 标准 溶液 滴定 
至 溶液 由 黄 绿色 变 为 紫色 ， 即 为 终点 (不 记 读 数 )。 

在 上 述 试 液 中 加 入 0. 50g 气 化 钠 ， 者 沸 1 ~2min， 补 加 2 滴 PAN 指示 剂 乙醇 溶液 ， 
再 用 硫酸 铜 标 准 溶液 滴定 至 溶液 由 黄 绿色 变 为 紫色 即 为 终点 ， 记 下 所 消耗 硫酸 铜 标准 
溶液 的 毫升 数 。 

(4) 结果 计算 ，” 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


w(Al) = 亚 x100% 
m 


式 中 7 一 一 硫酸 铜 标准 溶液 对 铝 的 滴定 度 (mg/mL); 
一 一 第 二 次 滴定 时 所 消耗 的 硫酸 铜 标 准 溶液 的 体积 ( mL); 

mm 一 一 试 样 的 质量 (mg) 。 

2. 铬 天 青 S 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硫酸 溶解 ， 以 高 毛 酸 氧化 钒 和 铬 ,在 pH 值 为 5~6 (以 六 
次 甲 基 四 胺 作 缓 冲 液 ) 时 ， 铬 天 青 S 与 馈 生 成 紫红 色 络 合 物 ， 于 550nm 波长 处 测量 吸 
光度 ， 以 苦 杏 仁 酸 消除 钛 的 干扰 。 

当 加 入 Zn- EDTA 掩蔽 剂 时 ， 铬 、 钒 、 钳 、 锯 、 锡 和 钨 等 元 素 在 给 定 的 条 件 下 ， 不 
干扰 测定 。 本 方法 适用 于 测定 钛 合金 中 铝 的 含量 ,测定 范围 为 0. 50% ~2.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 苦 禁 仁 酸 溶液 : 5g/L。 
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2) Zn-EDTA 溶液 : 0. 01mol/L。 

3) 铬 天 青 S$ 溶液 : 1g/L。 

4) 六 次 甲 基 四 胺 溶液 : 400g/L。 

5) 气 化 铵 溶液 : 5g/L。 

6) 铝 标 准 溶 液 : 1. 00mg/mL。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 0. 1g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 ， 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硫酸 (1 +1)， 加 热 
使 试 样 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 2mL 高 握 酸 ,继续 加 热 冒 浓 白 烟 ， 冷却 后 ， 移 人 100mL 容量 
瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 。 分 取 5. 00mL 上 述 溶液 ， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 
入 10mL 苦 杏 仁 酸 溶液 、4mL Zn-EDTA 溶液 和 5mL 乙醇 ， 摇 义 ， 加 入 7. 00mL 铬 天 青 S 
溶液 ， 摇 匀 ， 加 入 12mL 六 次 甲 基 四 胺 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

参 比 液 : 分 取 5. 00mL 试 样 溶液 ， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 加 入 2mL 氟 化 铵 溶液 和 
4mL Zn- EDTA 溶液 ， 以 下 按 试 样 溶液 显 色 ， 作 为 参 比 液 。 

3) 测量 : 放置 20min 后 ,将 部 分 显 色 溶 液 移 入 lem 吸收 池 中 ， 以 参 比 液 为 参 比 ， 
于 550nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 铝 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 0. 100g 詹 粉 数 份 ， 分 别 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 
硫酸 (1 +1)， 加 热 溶 解 ， 稍 冷 ， 依 次 加 入 0mL、0.50mL、1.00mL、1.50mL、 
2. 00mL、2. 50mL 铝 标准 溶液 ， 加 入 2mL 高 握 酸 ， 加 热 至 冒 浓 白 烟 ， 冷却 ， 移 人 100mL 
容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

分 别 吸 取 5.00mL 上 述 溶液 ,分别 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 以 下 按 试 样 溶液 显 色 测 
量 ， 以 不 加 铝 标准 溶液 的 一 份 为 参 比 液 ， 测 量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ， 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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mi 
w(Al) =— x100% 
m 


式 中 mj 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 铝 量 (mg); 
一 一 显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

3. 碱 分 离 -EDTA 络 合 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 硫酸 溶解 ， 经 氧 氧 化 钠 分 离 ， 在 pH 值 为 5 的 弱酸 性 介质 
中 ， 加 入 过 量 的 EDTA 溶液 络 合 铝 ， 以 PAN 为 指示 剂 ， 用 乙酸 锌 标准 溶液 滴定 过 量 的 
EDTA， 加 入 气 化 钾 取 代 出 与 铝 络 合 的 EDTA， 再 用 乙酸 锌 标准 溶液 滴定 ， 根 据 第 二 次 
滴定 所 消耗 乙酸 锌 标准 溶液 的 体积 ， 计 算出 铝 的 含量 。 

钛 、 铁 、 铬 、 钳 、 铜 、 钒 、 锰 等 元 素 用 氢 氧 化 钠 使 之 与 铝 分 离 ， 锡 可 加 入 碘化钾 
挥发 除去 。 本 方法 适用 于 测定 铁合金 中 铝 的 含量 ， 测 定 范 围 为 0.80% ~ 8.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硝酸 (1.42g/L) 、 硫 酸 (1+1) 、 盐 酸 (1+1)。 
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2) 碘化钾 溶液 : 200g/L。 

3) 盐酸 羟 胺 溶液 。 

4) 氧 氧 化 钠 溶液 A: 300g/L。 

5) 氧 氧 化 钠 溶 液 B: 150g/L。 

6) 三 氧化 铁 溶液 (50g/L) : 称 取 58g 三 氯 化 铁 (FeCl,. 6H,0) 溶解 于 100mL 盐 
酸 (1+99) 中 。 

7) 氧化 铜 溶液 (10g/L) : 称 取 1g 氧化 铜 (CuCl,: 2H,0) 溶解 于 100mL 水 中 。 

8) EDTA 溶液 : 0. 05mol/L。 

9) 甲 基 红 乙醇 溶液 : 1g/L。 

10) 六 次 甲 基 四 胺 缓冲 溶液 (pH =5): 300g/L。 

11) 1- (2- 吡 啶 偶 氮 )- 蔡 酚 (简称 PAN) 乙醇 溶液 : 1g/L。 

12) 气 化 钾 溶 液 : 200g/L， 储 于 塑料 瓶 中 。 

13) 铝 标准 溶液 : 1. 00mg/mL。 

14) 乙酸 锌 标准 溶液 : c(Zn”') 二 0.014mol/L。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 按 表 3-36 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
































表 3-36 取样 量 
铝 质量 分 数 (% ) 试 样 质量 /g 溶 样 时 硫酸 (1 +1) 加 入 量 /mL 加 入 EDTA 体积 /mL 
0. 80 ~2.00 1.0 30 10 
>2. 00 ~8.00 0.5 25 15 





























2) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 按 表 3-36 加 入 硫酸 (1+1)， 温 
热 使 试 样 溶解 ， 加 入 硝酸 至 紫红 色 消 失 ， 继 续 加 热 至 刚 冒 硫酸 烟 ， 取 下 冷却 。 若 为 含 
锡 试 样 ， 则 加 入 10mL 碘化钾 溶液 ， 加 热 蒸发 至 紫色 蒸气 除 尽 ， 取 下 冷却 ， 用 水 冲洗 杯 
壁 ， 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 取 下 冷却 。 

沿 杯 壁 加 入 30mL 水 ， 摇 名 ， 加 热 至 盐 类 溶解 ， 加 入 10mL 三 氯 化 铁 洲 液 。 用 氧 氧 
化 钠 溶 液 A 中 和 至 出 现 不 溶 的 氧 氧 化 物 沉淀 ， 将 溶液 及 沉淀 移入 已 盛 有 100mL 氧 氧 化 
钠 溶液 B 的 400mL 的 烧杯 中 ， 加 热 者 沸 1 ~2min， 取 下 冷却 至 室温 ， 移 人 250mL 容量 
沽 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 静 置 至 溶液 浴 清 ， 干 过 滤 。 

移 取 50. 00mL 滤液 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 〈 若 试 样 中 含有 钒 ， 则 再 加 入 SmL 盐酸 关 
胺 溶液 ) ， 加 入 2 滴 甲 基 红 乙醇 溶液 ， 用 盐酸 中 和 至 溶液 由 黄色 变 为 红色 并 过 量 5 ~6 
滴 。 加 入 SmL 氧化 铜 溶液 ， 按 表 3-36 加 入 EDTA 溶液 ， 加 入 10mL 六 次 甲 基 四 胺 缓冲 
溶液 ， 加 热 煮沸 3min。 

加 入 12 滴 PAN 乙醇 溶液 ， 趁 热 用 乙酸 锌 标准 溶液 滴定 过 量 的 EDTA 至 溶液 由 绿色 
变 为 紫红 色 为 终点 。 者 沸 ， 若 溶液 又 变 为 黄 绿色 ， 则 继续 用 乙酸 锌 标准 溶液 滴定 至 深 
液 呈 稳定 紫红 色 〈 若 含 钒 试 样 需 反 复 煮 沸 和 滴定 ， 则 直至 煮沸 后 溶液 的 紫红 色 不 褪 ) ， 
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不 记录 所 消耗 的 乙酸 锌 溶液 的 体积 。 

加 入 10mL 气 化 钾 溶 液 ， 者 沸 1min， 加 入 4 滴 PAN 乙醇 溶液 ， 趁 热 用 乙酸 锌 标准 
溶液 滴定 至 溶液 由 绿色 变 为 紫红 色 为 终点 ， 两 次 滴定 终点 的 颜色 应 控制 一 致 ， 记 录 所 
消耗 的 乙酸 锌 标准 溶液 的 体积 。 若 试 样 中 含有 钒 ， 则 应 将 溶液 冷却 至 60 ~ 70% 再 进行 
滴定 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
c(V, -VV,)V, x0.02698 
mo Vs 
式 中 < 乙酸 锌 标准 溶液 对 馈 的 实际 浓度 (mol/L) ; 

Vi 一 一 滴定 试 样 时 所 消耗 的 乙酸 锌 标准 溶液 的 体积 ( mL); 

VW 一 一 滴定 随同 试 样 的 空白 溶液 消耗 的 乙酸 锌 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

太一 一 分 取 试 样 的 体积 (mL) ; 

一 一 试 液 的 总 体积 (mL) ; 

0. 02698 一 一 与 1. 00mL 乙酸 锌 标准 溶液 [c(Zn”* ) =1.000mol/L] 相当 的 铝 的 质量 (g/ mmol); 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 

二 、 钒 的 测定 

1. 硫酸 亚 铁 铵 滴定 法 

(1) 方法 提要 ”在 硫酸 介质 中 ， 用 高 锰 酸 钾 将 四 价 钒 氧化 成 五 价 钒 ， 在 尿素 存在 
下 ， 过 量 的 高 锰 酸 钾 用 亚 硝酸 钠 还 原 ， 然 后 用 N- 茶 基 邻 氨 基 共 甲酸 作 指 示 剂 ， 用 硫酸 
亚 铁 匀 标 准 溶液 滴定 至 浴 液 由 紫红 色 变 为 亮 绿色 即 为 终点 ， 根 据 硫酸 亚 铁 答 标准 溶液 
的 消耗 量 ， 计 算出 钒 的 含量 。 

本 方法 适用 铁合金 中 钒 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 1.00% ~ 10. 00% (质量 分 数 )。 

(2) 主要 试剂 

1) 硝酸 : 1.42g/mL。 

2) 硫酸 (1+1)。 

3) 高 锰 酸 钾 深 液 : 100g/L。 

4) 亚 硝 酸 钠 溶液 : 10g/L。 

5) 尿素 溶液 (100g/L)。 

6) N- 茶 基 邻 氨基 茶 甲 酸 溶 液 (2g/L): 称 取 0.2g N- 茶 基 邻 氨基 茶 甲 酸 溶 解 于 
100mL 碳酸 钠 溶 液 (2g/L) 中 。 

7) 钒 标准 溶液 : 1. 00mg/mL。 

8) 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 [c(Fe’*) =0.01mol/L]。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 ; 当 钒 的 质量 分 数 为 1.00% ~2.00% 时 ， 称 取 0.$g 试 样 ， 当 钒 的 质量 分 数 
为 2.00% (大 于 ) ~ 6.00% 时 称 取 0.2g 试 样 ， 当 钒 的 质量 分 数 为 6.00% (大 于 ) ~ 
15. 00% 时 称 取 0. 1g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测量 : 将 试 样 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 25mL 硫酸 (1 +1)， 加 热 溶解 后 ， 滴 























w( Al) = x100% 
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加 硝酸 氧化 至 溶液 紫色 消失 为 止 。 继 续 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 冷却 。 用 水 将 上 述 溶液 稀释 
至 约 100mL， 滴 加 高 鳃 酸 钾 溶 液 氧 化 至 溶液 呈 稳 定 的 红色 为 止 ， 放置 3min。 

加 10mL 尿素 溶液 ， 滴 加 亚 硝酸 钠 溶 液 至 红色 完全 消失 为 止 ， 放 置 2min。 加 入 5 滴 
N- 茶 基 邻 损 基 葵 甲 酸 指示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 贸 标准 洲 液 滴定 至 涂 液 由 桃红 色 突 变 为 黄 绿 
色 ， 即 为 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 钒 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
cV x 0. 05094 

m 



































w(V) = x100% 


式 中 “一 一 硫酸 亚 铁 匀 标准 溶液 的 实际 浓度 ( mol/L); 
一 一 滴定 时 所 消耗 的 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

m 一 一 试 样 的 质量 (mg) ; 

0. 05094 一 一 与 1. 00mL 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 [c(Fe…  ) =1.000mol/L] 相当 的 钒 的 质量 
(g/mmol)。 

2. 锂 试剂 革 取 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 ”在 硫酸 介质 中 ， 用 高 锰 酸 钾 将 钒 氧化 成 五 价 ， 在 尿素 存在 的 情况 
下 ， 以 亚 硝酸 钠 还 原 过 量 的 高 锰 酸 钾 ， 五 价 负 和 乌 试剂 (N- 茶 甲 酰 茶 基 羟 胺 的 三 氯 甲 
烷 乙 醇 溶 液 ) 生成 茶色 络 合 物 并 以 三 氯 甲烷 荃 取 ， 于 480nm 波长 处 测量 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 测定 钛 合金 中 钒 的 含量 ， 测 定 范 围 为 0.50% ~1.00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 高 锰 酸 钾 深 液 : 10g/L。 

2) 亚 硝酸 钠 溶 液 : 10g/L。 

3) N- 茶 甲 酰 茶 基 羟 胺 的 三 氯 甲烷 乙醇 溶液 ( 乌 试 剂 ): 2g/L。 

4) 钒 标准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 

5) 钒 标准 溶液 B: 0.02mg/mL。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 0. 1g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 及 测量 : 将 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 10mL 硫酸 ， 加 热 溶解 
后 ， 滴 加 硝酸 氧化 至 溶液 紫红 色 消 失 ， 继 续 加 热 至 冒 硫酸 烟 , 冷却 ， 用 少量 水 吹 洗 烧 
杯 辟 及 表面 呈 ， 再 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 冷却 ， 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

分 取 10. 00mL 上 述 溶液 ， 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 15mL 水 ， 在 不 断 摇动 下 滴 
加 高 鳃 酸 钾 溶 液 至 试 液 呈 微 红 色 不 寝 ， 放 置 1 ~2min。 

加 入 2mL 尿素 溶液 ， 在 摇动 下 滴 加 亚 硝 酸 钠 溶 液 至 试 液 的 微 红 色 消 失 ， 再 过 量 4 
滴 ， 加 入 20. 00mL 钥 试剂 ， 振 荡 2min ， 静 置 分 层 后 ， 在 分 液 漏 斗 的 下 口 处 塞 人 少量 脱 
脂 棉 ， 将 有 机 相 过 滤 于 干燥 的 lem 吸收 池 中 ， 以 校准 曲线 中 不 加 钒 标准 溶液 的 一 份 为 
参 比 液 ， 于 480nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 钒 含量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 0. 10g 海绵 詹 或 不 含 钒 的 钛 合金 ， 溶解， 分 取 10. 00mL 
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钰 溶液 数 份 ， 分 别 置 于 数 个 125mL 分 液 漏 斗 中 ， 分 别 加 入 0mL、2. 00mL、4. 00mL、 
6. 00mL、8. 00mL、10. 00mL 钒 标准 溶液 B， 在 反动 下 滴 加 高 鳃 酸 钾 溶 液 ， 以 下 按 分 析 
步骤 进行 ， 以 不 加 钒 标准 溶液 的 一 份 为 参 比 液 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 钒 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


























mi 
w(V) =— x100% 
m 


式 中 m 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 钒 量 (mg ) ; 
显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

三 、 铬 的 测定 

1. 硫酸 亚 铁 铵 滴定 法 (不 含 钒 ) 

(1) 方法 提要 在 硫酸 介质 中 ， 以 硝酸 银 为 催化 剂 ， 用 过 硫酸 匀 将 三 价 铬 氧化 成 
六 价 ， 加 氧化 钠 将 锰 还 原 为 低 价 ， 以 N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 为 指示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标 
准 溶液 滴定 至 溶液 呈 黄 绿色 即 为 终点 。 根 据 硫酸 亚 铁 铵 溶液 的 消耗 量 计算 出 馈 售 量 。 

本 方法 适用 铁合金 中 铬 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 1.00%~12.00% (质量 分 数 )。 

(2) 主要 试剂 

1) 硝酸 银 溶液 : 10g/L。 

2) 硫酸 (1 +1)。 

3) 硝酸 (1. 42g/mL)。 

4) 过 硫酸 铵 溶液 : 250g/L (新 配制 ) 。 

5) 硫酸 鳃 溶液 : 50g/L。 

6) 氧化 钠 溶液 : 50g/L。 

7) N- 葵 基 邻 氨基 葵 甲 酸 洲 液 (2g/L): 称 取 0.2g N- 薪 基 邻 氨基 葵 甲 酸 洲 解 于 
100mL 碳酸 钠 溶液 (2g/L) 中 。 

8) 铬 标准 涂 液 : 1. 00mg/ mL。 

9) 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 [c(Fe 一 ) =0.1mol/L]。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 铬 含量 为 0.30% ~3. 00% 时 称 取 0.$g 试 样 ， 铬 含量 为 3.00% (大 于 ) ~ 
8. 00% 时 称 取 0. 2g 试 样 ， 馈 含量 为 8.00% (大 于 ) ~12. 00% 时 称 取 0. 1g 试 样 ， 精 确 至 
0. 0001g。 

2) 测量 : 将 试 样 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 20mL 硫酸 (1 +1)， 加 热 溶 解 ， 滴 
加 硝酸 至 溶液 紫色 消失 为 止 ， 继 续 加 热 除去 氮 的 氧化 物 ， 冷却 ， 加 水 至 约 200mL， 加 
2 滴 硫 酸 锰 溶液 〈 知 试 样 含 锰 可 以 不 加 硫酸 锰 ) 、5mL 硝酸 银 溶 液 、15mL 过 硫酸 狠 洲 
液 ， 加 热 至 溶液 出 现 高 锰 酸 的 红色 ， 继 续 加 热 者 沸 至 骨 大 气泡 。 

取 下 ， 加 5 ~ 10mL 氧化 钠 溶液 ， 继 续 煮沸 至 溶液 红色 消失 , 加 5 滴 N- 葵 基 邻 所 
基 茶 甲酸 溶液 ， 立 即 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 桃红 色 突 变 为 黄 绿 色 即 为 
终点 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铬 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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w(Cr) = X001733 x100% 
m 





式 中 oc 一 一 硫酸 亚 铁 饼 标 准 溶液 的 实际 浓度 (mol/L); 

一 一 滴定 时 所 消耗 的 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

m 一 一 试 样 的 质量 (msg) ; 
0. 01733 一 一 与 1. 00mL 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 [ec(Fe”… ) =1.000molL] 相当 的 铬 的 质量 

(g/mmol)。 

2. 二 菜 基 碳 酰 二 肘 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硫酸 溶解 ， 在 硝酸 银 存在 的 情况 下 ， 用 过 硫酸 匀 将 铬 氧化 
成 六 价 ， 在 微 酸性 溶液 中 ， 加 入 二 葵 基 碳 酰 二 腓 乙 醇 洲 液 与 六 价 铬 反应 生成 稳定 的 水 
溶性 紫红 色 络 合 物 ， 于 580nm 波长 处 测量 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 测定 钛 合金 中 铬 的 含量 ， 测 定 范围 为 0.10% ~ 2.50% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硝酸 银 溶液 : 10g/L。 

2) 过 硫酸 锭 溶液 : 200g/L (新 配制 ) 。 

3) 亚 硝酸 钠 溶 液 : 10g/L。 

4) 二 茶 基 碳 酰 二 脐 溶 液 : 5g/L。 

5) 尿素 溶液 : 50g/LL。 

6) 铬 标准 溶液 A: 0. 20mg/ mL。 

7) 铬 标准 溶液 B: 0.01mg/mL。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 铬 含量 为 0. 10% ~0.50% 时 称 取 0. 5g 试 样 ， 铬 含量 为 0.50% (大 于 ) ~ 
2. 50% 时 称 取 0. 1g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 20mL 水 、25mL 硫酸 (1 +1)， 
加 热 溶 解 后 ， 滴 加 硝酸 至 溶液 紫红 色 消 失 ， 稍 冷 。 用 少量 水 吹 洗 烧杯 壁 及 表面 下 ， 继 
续 蒸 发 至 冒 硫酸 烟 1 ~2min， 冷 却 。 加 水 至 150mL， 加 lmL 硝酸 银 溶 液 ， 加 热 至 近 沸 ， 
加 5mL 过 硫酸 铵 溶液 ， 继 续 加 热 至 沸腾 ， 直 至 大 气泡 出 现 1 ~2min， 冷 却 至 室温 。 移 
人 250mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

若 试 样 中 含 锰 ， 则 加 入 5mL 尿素 溶液 ， 滴 加 亚 硝酸 钠 溶 液 至 试 液 无 色 。 

分 取 5. 00mL 溶液 ， 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 水 至 40mL， 加 SmL 二 茶 基 碳 酰 二 月 
溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

空白 试验 : 用 同样 的 分 析 步 又 和 相同 的 试剂 与 试 样 的 测定 平行 进行 。 

3) 测量 : 将 部 分 溶液 移入 lcm 吸收 池 中 ， 以 空白 试验 溶液 为 参 比 液 ， 于 580nm 波 
长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 铬 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 于 数 个 50mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 0mL、1. 00mL、2. 00mL、 
3. 00mL 、4. 00mL、5. 00mL 铬 标准 洲 液 B， 加 5mL 硫酸 (5 + 95) ， 加 水 至 40mL 左右 ， 
加 5mL 二 茶 基 碳 酰 二 脐 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 按 试 样 溶液 显 色 ， 以 不 加 铬 标 
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准 溶 液 的 一 份 为 参 比 液 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 
(4) 结果 计算 ，” 试 样 中 铬 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 





mi 
w(Cr) =— x100% 


式 中 mi 一 一 自 校 准 曲线 上 查 得 的 铬 量 ( mg) ; 
m 一 一 显 色 的 试 液 中 所 售 的 试 样 量 ( mg) 。 








四 、 钼 的 测定 
1. 硫 氛 酸 盐 分 光 光 度 法 


(1) 方法 提要 在 硫酸 介质 中 ， 以 二 价 铜 为 催化 剂 ， 以 硫 脲 将 六 价 钼 还 原 成 五 价 


钼 ， 五 价 钥 与 硫 氰 酸 盐 生成 橙 红色 络 合 物 ， 
上 查 出 钥 量 。 


于 470nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 





本 方法 适用 于 测定 钛 合金 中 钼 含量 ,测定 范围 为 0.50% ~9.00% (质量 分 数 ) 。 





(2) 主要 试剂 

1) 硫 脲 溶液 : 100g/L。 

2) 硫 氰 酸 钾 溶液 : 500g/L。 
3) 硫酸 铜 溶液 : 10g/L。 

4) 钼 标准 溶液 : 0. 10mg/mL。 
5) 硝酸 (1. 42g/mL)。 

6) 硫酸 (1 +1)。 





























7) 钛 基体 溶液 (2mg/mL): 称 取 0.5g 金属 钛 (质量 分 数 大 于 99.9%) 置 于 
150mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 硫酸 ， 加 热 至 试 样 溶解 ， 滴 加 硝酸 至 溶液 紫色 消失 ， 者 沸 除 
去 氮 的 氧化 物 ， 冷却 ， 移 人 250mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


(3) 分 析 步 又 








1) 试 样 量 : 按 表 3-37 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
2) 试 样 溶液 的 制备 ,将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 40mL 硫酸 (1 +1)， 加 热 溶 
解 后 ， 滴 加 硝酸 至 溶液 紫色 消失 为 止 ， 继 续 加 热 者 沸 除 去 氮 的 氧化 物 ， 冷却 ， 用 水 吹 




















洗 烧 杯 壁 ， 摇 义 ， 移 入 250mL 容量 瓶 中 ， 月 
按 表 3-37 分 取 上 述 溶液 ， 将 试 液 置 于 











日 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 约 60mL， 加 


20mL 硫酸 (1+1)， 摇 匀 ， 加 1.0mL 硫酸 铜 溶液 、4mL 硫 氰 酸 钙 溶 液 、10mL 硫 脲 溶 


液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 放 置 20min。 

















表 3-37 取样 量 
钥 含量 ( 质量 分 数 ,% ) 试 样 量 /g 分 取 试 液体 积 /mL 
0.10 ~0.50 0. 5000 20. 00 
>0.50 ~2. 00 0. 5000 10. 00 
>2. 00 ~5.00 0. 2000 10. 00 
>5.00 ~ 12. 00 0. 2000 5.00 
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空白 试验 : 用 同样 的 分 析 步 又 和 相同 的 全 部 试剂 与 试 样 平 行进 行 。 

3) 测量 : 将 部 分 溶液 移入 lcm 吸收 下 中， 以 空白 试验 洲 液 为 参 比 液 ， 于 46$nm 波 
长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 钼 量 。 

当 显 色 液 中 含 2mg 以 上 的 铬 时 ， 应 在 空白 试验 溶液 中 加 入 近似 量 的 铬 以 消除 其 
影响 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 于 数 个 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 0mL、0. 50mL、1. 00mL、 
2.00mL、3. 00mL、4. 00mL、5. 00mL 钥 标准 浴 液 ， 以 下 按 分 析 步 又 进行 。 以 不 加 钼 标 
准 溶 液 的 一 份 为 参 比 溶液 ,测量 吸 光度 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 钼 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

mV x10™ 


w( Mo) = 100% 


式 中 mi 一 一 自 校 准 曲线 上 查 得 的 钥 量 ( mg) ; 
mo 一 一 显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 ( mg); 
一 一 试 样 总 体积 (mL); 
一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) 。 
2. o- 安息 香 及 重量 法 
(1) 方法 提要 在 冷 的 酸性 介质 中 ， 钥 与 w- 安息 香 采 生 成 不 溶性 沉淀 物 ， 经 过 
滤 、 灼 烧 、 称 量 后 得 到 不 纯 的 三 氧化 钼 。 用 氨水 溶解 不 纯 的 三 氧化 钼 后 ， 过 滤 、 灼 烧 
夹杂 的 氧化 物 ， 再 称 量 。 根 据 两 次 称 量 之 差 ， 计 算 试 样 中 钼 的 含量 。 铬 、 钒 的 干扰 用 

































































亚 铁 还 原 法 消除 。 
本 方法 适用 于 测定 铁合金 中 钼 的 含量 ， 测 定 范 围 为 0.50% ~ 9. 00% (质量 分 数 ) 。 
(2) 试剂 


1) 饱和 省 水 。 

2) 硫酸 亚 铁 铵 溶液 : 100g/L。 

3) o- 安息 香 且 乙醇 溶液 : 20g/L。 

4) oa- 安息 香 且 洗涤 液 : 移 取 10mL ao- 安息 香 且 乙醇 溶液 ， 加 10mL 硫酸 (1+1)， 
用 水 稀释 至 500mL， 摇 匀 。 使 用 前 置 于 冰 水 中 降温 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 钼 含量 为 0.50% ~ 2.00% 时 称 取 2.0g 试 样 ， 钼 含量 为 2.00% (大 
于 ) ~4.00% 时 称 取 1. 0g 试 样 ， 钥 含量 为 4.00% (大 于 ) ~6.00% 时 称 取 0.75g 试 样 ， 
钼 含量 为 6.00% (大 于 ) ~9.00% 时 称 取 0.5g 试 样 ， 精 确 至 0.0001g。 

2) 测量 : 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 30mL 硫酸 (1 +1)， 加 热 至 试 样 完 全 溶 
解 ， 滴 加 硝酸 至 溶液 紫红 色 消 失 为 止 ,继续 加 热 至 冒 硫酸 烟 , 冷却， 用 水 稀释 至 
约 100mL。 

将 上 述 溶液 置 于 冰 水 中 ， 冷 却 至 10C 以 下 ( 含 铬 、 钒 的 试 样 ， 加 5mL 硫酸 亚 铁 匀 
溶液 ) ， 在 不 断 搅拌 下 ， 加 入 20 ~25mL a- 安息 香 且 乙醇 溶液 (每 10mg 钥 需 加 入 SmL， 
最 后 再 过 量 SmL) ， 继 续 搅拌 ， 加 5mL 饱和 省 水 至 溶液 呈 淡 黄色 ， 再 加 SmL a- 安息 香 
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且 乙 醇 溶 液 ， 搅 拌 片刻 ， 放 置 13min， 以 中 速 滤纸 过 滤 ， 用 a- 安息 香 且 洗涤 液 洗涤 伐 
杯 2 次 或 3 次 ， 用 小 块 滤纸 擦洗 杯 壁 上 的 沉淀 并 冲洗 于 漏斗 里 的 滤纸 上 ， 用 洗涤 液 洗 
涤 10~12 次。 

将 沉淀 及 滤纸 一 并 置 于 铂 击 吉 中 ， 烘 干 ， 灰 化 后 移入 马 弗 炉 中 ， 于 500% 灼 烧 90 ~ 
120min， 取 出 置 于 干燥 器 中 ,冷却 至 室温 ， 称 量 (mm )。 

于 铂 圭 坝 中 加 入 25mL 氨水 ， 加 热 至 三 氧化 钥 完全 溶解 ， 以 中 速 滤 纸 过 滤 ， 并 用 热 
氨水 (1 +99) 洗涤 8 ~10 次 ， 再 用 温水 洗涤 3 ~4 次 。 

将 沉淀 连同 滤纸 一 并 移 和 人 原 霸 击 中 ， 烘 干 ， 灰 化 ， 然 后 移 和 人 马 弗 炉 中 , 在 800% 下 
灼 烧 30min， 取 出 后 置 于 干燥 器 中 ， 冷 却 至 室温 ， 称 量 (m, ) 。 

(4) 结果 计算 ，” 试 样 中 钼 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(mi -mv ) x0. 6665 




































































w( Mo) = x 100% 


式 中 mi 一 一 三 氧化 钼 和 铂 寺 塌 的 质量 (g) ; 
m 一 一 残渣 和 铂 圭 塌 的 质量 (g); 
0. 6665 一 一 三 氧化 钼 换算 成 钼 的 系数 ; 
mm 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 
五 、 锡 的 测定 
锡 的 测定 常用 的 方法 为 碘 酸 钾 滴 定 法 。 
(1) 方法 提要 试 样 用 硫酸 - 氢 硼 酸 溶解 ， 在 酸性 介质 中 ， 用 铁 粉 将 四 价 锡 还 原 为 
二 价 锡 ， 以 淀粉 为 指示 剂 ， 用 础 酸 钾 标准 溶液 滴定 ， 根 据 础 酸 钾 标准 溶液 的 消耗 量 计 
算出 锡 的 含量 。 
含 钒 、 铜 、 钥 较 高 的 试 样 ， 需 在 硫酸 溶解 试 样 后 ， 于 过 氧化 氧 存在 下 ， 用 氨水 将 
锡 沉 淀 ， 与 然 、 钒 、 铜 、 钼 等 元 素 分 离 。 沉 淀 用 盐酸 溶解 后 ， 以 滴定 法 完成 锡 的 测定 。 
本 方法 适用 铁合金 中 锡 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.50% ~10.00% (质量 分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 
1) 氟 硼 酸 溶液 (三 40% ) 。 
2) 碳酸 氧 钠 饱 和 洲 液 。 
3) 还 原 铁 粉 [w(Sn) <0.001% ] 。 
4) 淀粉 溶液 : 5g/L， 使 用 时 配制 。 
5) 过 氧化 所 (1. 10g/ mL)。 
6) 锡 标 准 溶液 : 1. 00mg/ mL。 
7) 盐酸 (1.19g/mL)、 盐 酸 (1 +1)、 硫 酸 (1 +1)。 
8) 碘化钾 溶液 (200g/L)。 


9) 碘 酸 钙 标 准 溶液 ‘(#10, =0. 02mol/L]: 称 取 0.71g 碳酸 钟 和 10g 碳化 钟 ， 


溶 于 水 中 ， 加 1g 所 氧化 钠 ， 用 水 稀释 至 1L， 摇 义 。 
(3) 分 析 步 又 
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1) 试 样 量 : 称 取 0. 5g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测量 

空白 试验 : 用 同样 的 分 析 步 又 和 相同 的 全 部 试剂 与 试 样 平行 进行 。 

不 含 钒 、 钥 、 铜 的 试 样 . 将 试 样 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 20mL 硫酸 、5mL 氛 硼 酸 ， 
温 热 至 试 样 全 部 溶解 后 ， 滴 加 过 和 氧化 氧 至 溶液 紫色 消失 ， 加 入 50mL 盐酸 (1. 19g/mL)， 
加 水 至 约 130mL。 加 入 2g 还 原 铁 粉 ， 用 盛 有 饱和 碳酸 氧 钠 溶液 的 盖 氏 漏斗 塞 住 锥 形 瓶 
口 ， 温 热 至 铁 粉 完全 溶解 ， 再 加 热 煮 沸 至 溶液 出 现 大 气泡 ， 取 下 ， 以 流水 冷却 至 室温 。 
在 冷却 过 程 中 ， 应 随时 向 盖 氏 漏斗 中 加 碳酸 氧 钠 饱 和 溶液 ， 至 漏斗 容积 2/3 处 。 将 漏 
斗 中 的 碳酸 氧 钠 深 液 小 心地 倒 入 锥 形 瓶 中 ， 立 即 加 入 $mL 淀粉 溶液 、5mL 碘化钾 涂 液 ， 
用 碘 酸 钾 标 准 洲 液 滴定 至 涂 液 恰 呈 稳定 的 蓝 色 为 终点 。 

(4) 结果 计算 。 试 样 中 锡 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
c(V,—V) x0.05934 
式 中 ce 奥 酸 钾 标 准 溶液 的 实际 浓度 (molL); 
空白 试验 所 消耗 矶 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 (mL) ; 
Vy, 一 一 滴定 时 所 消耗 碘 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 (mL) ; 
mm 一 一 试 样 质量 (mg ) ; 

1 


0.05934 一 与 1.00mL 碘 酸 钾 标 准 深 液 |[ 霹 KIO,}=1 000mol/L] 相 当 的 质量 

























































































w(Sn) = x100% 






























































(g/mmol)。 
六 、 铜 的 测定 
1. 铜 试剂 分 光 光 度 法 
(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硫酸 溶解 ， 以 柠檬 酸 络 合 钛 ， 在 氨 性 介质 中 有 保护 胶 存 在 
的 情况 下 ， 铜 与 铜 试剂 生成 棕 黄 色 胶 体 悬 浮 物 ， 于 445nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 
曲线 上 查 得 铜 量 。 
本 方法 适用 铁合金 中 铜 含 量 的 测定 ,测定 范围 为 1.00% ~5.00% (质量 分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 
1) 硝酸 (1. 42g/mL)。 
2) 氨水 (0. 90g/mL)。 
3) 硫酸 (1 +1)。 
4) 柠檬 酸 溶液 : 100g/L。 
5) 阿拉 人 树胶 洲 液 : 5g/L。 
6) 铜 试剂 (二 乙 基 三 硫 代 氨基 甲酸 钠 ) 溶液 : 5g/L。 
7) 铜 标准 溶液 : 0. 10mg/mL。 
8) 铬 标准 溶液 (1mg/mL)。 
(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 量 : 铜 含量 为 0.10% ~ 2.00% 时 称 取 0.58g 试 样 ， 铀 含量 为 2.00% (大 
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于 ) ~5.00% 时 称 取 0. 2g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 及 测量 . 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ,加 10mL 硫酸 (1 +1)， 
加 热 使 试 样 完全 溶解 后 ， 滴 加 硝酸 (1. 42g/mL) 至 溶液 紫色 消失 ， 继 续 加 热 除 去 氮 的 
氧化 物 ， 冷 却 ， 移 人 适当 的 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

分 取 10. 00mL ( 铜 含量 为 0.50% ~5. 00% 时 分 取 5. 00mL) 上 述 溶液 置 于 100mL 容 
量 瓶 中 ， 加 10mL 柠檬 酸 溶液 、10mL 阿拉 伯 树 胶 溶 液 、10mL 氮 水 ， 在 不 断 摇 动 下 加 
5mL 铜 试剂 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

将 溶液 移入 2cm 吸收 焉 ， 以 参 比 溶液 为 参 比 ， 于 445nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校 
准 曲 线 上 查 得 铜 量 。 

参 比 溶液 : 若 分 取 的 试 液 中 铬 量 不 大 于 0. 1mg， 则 以 空白 试 液 为 参 比 液 ; 若 分 取 
的 试 液 中 铬 含量 大 于 0. 1mg， 则 将 空白 试 液 稀 释 至 刻度 前 ， 加 入 铬 标准 溶液 ， 使 其 铬 
含量 与 分 取 的 试 液 中 铬 含量 相同 ， 再 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 。 于 数 个 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 0mL、0. 50mL、1mL、 
1. 50mL、2mL、2. 50mL 铜 标准 溶液 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 溶液 ， 以 下 按 分 析 步 又 进行 ， 
以 不 加 铜 标准 溶液 的 一 份 为 参 比 溶液 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


mV,x10™ 
一 一 一 一 一 x100% 

































































2W( Cu) = 


式 中 m 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 铜 量 (mg ) ; 
mo 一 一 显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (msg ) ; 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL); 
太一 一 分 取 的 试 液 体积 (mL) 。 
2. 双环 己 酮 草 酰 二 脉 分光 光度 法 
(1) 方法 提要 试 样 以 硫酸 溶解 ， 硝 酸 氧 化 后 ， 于 pH 值 为 8.7 ~ 9.5 氨 性 介质 中 ， 
双环 已 酮 草 酰 二 腕 与 铜 生成 蓝 色 络 合 物 ， 于 560nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 
查 出 铜 量 。 
本 方法 适用 钛 合金 中 铜 售 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.10% ~1.00% (质量 分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 
1) 柠 样 酸 铵 溶液 : 500g/L。 
2) 酚 红 指示 剂 乙 醇 溶液 : 0. 5g/L。 
3) 氧化 铵 -氨水 缓冲 溶液 (pH 值 为 9.3)。 
4) 双环 己 酮 草 醚 二 脉 (简称 BCO) 乙醇 溶液 : 1g/L。 
5) 铜 标准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 
6) 铜 标准 溶液 B: 0.05mg/mL。 
(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 量 : 称 取 0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
2) 试 样 溶液 的 制备 及 测量 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 15mL 硫酸 (1 +1)， 
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加 热 溶 解 ， 滴 加 硝酸 (1 +1) 至 溶液 紫红 色 消 失 为 止 ， 者 沸 除 去 毛 的 氧化 物 ， 冷却 ， 
移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

分 取 5.00mL 上 述 溶 液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 5mL 柠 样 酸 饼 溶液 和 2 滴 酚 红 
指示 剂 乙 醇 溶液 ， 以 氨水 中 和 至 试 液 呈 红色 ， 并 过 量 4 滴 ， 加 5mL 缓冲 溶液 ， 冷 却 至 
室温 ， 加 5mL BCO 乙醇 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 放 置 5min。 

将 显 色 后 的 上 述 溶液 移入 lem 吸收 池 中 ， 以 参 比 溶液 为 参 比 ， 于 560nm 波长 处 测 
量 吸 光度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 铜 量 。 

参 比 溶液 : 试 样 不 售 铬 和 钒 时 参 比 溶液 与 校准 曲线 的 参 比 溶液 相同 ; 试 样 含 铬 时 ， 
分 取 5mL 试 样 溶液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 5mL 柠檬 酸 镁 溶液 ， 以 下 按 试 样 溶液 进行 
操作 ， 不 加 BCO 显 色 剂 。 试 样 中 钒 含量 超过 6% (质量 分 数 ) 时 ， 加 入 25mL BCO 乙 
醇 溶 液 ， 加 5mL 柠 榜 酸 铵 溶液 ， 以 下 按 试 样 溶液 进行 操作 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 于 数 个 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 0mL、0. 50mL、1. 00mL、 
1. 50mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL 、5. 00mL 铜 标准 溶液 B， 以 下 按 试 样 溶液 进行 操 
作 。 以 不 加 铜 标准 溶液 的 一 份 为 参 比 溶液 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ， 试 样 中 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

































































mr 
w( Cu) = x100% 


式 中 mj 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 铜 量 (mg); 
显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

七 、 锰 的 测定 

在 此 采用 高 碘 酸 盐分 光 光 度 法 测定 锰 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 硫酸 溶解 后 ， 在 硫酸 酸性 介质 中 ， 用 高 碘 酸 钾 将 二 价 锰 氧 
化 成 七 价 锰 ， 于 530nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 鳃 量 。 

本 方法 适用 铁合金 中 锰 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.50% ~3. 00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 高 碘 酸 钾 ， 固体 。 

2) 亚 硝酸 钠 溶液 : 20g/L， 用 时 现 配 。 

3) 锰 标 准 溶液 : 0. 10mg/ mL。 

4) 硝酸 (1. 42g/mL)。 

5) 硫酸 (1+1)。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 及 测量 . 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 10mL 硫酸 (1 +1)， 
盖 上 表面 亚 ， 加 热 溶 解 ， 滴 加 硝酸 (1 +1) 至 溶液 紫色 消失 为 止 ( 若 试 样 中 含 钒 ， 则 
继续 滴 加 硝酸 至 溶液 呈现 黄色 ) ,冷却 ,移入 100mL (或 250mL) 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 勺 。 分 取 10. 00mL (或 5mL) 上 述 溶液 置 于 100mL 烧杯 中 ， 补 加 硫酸 使 溶 
液 中 硫酸 的 总 量 为 10mL， 用 水 稀释 至 约 40mL， 加 入 0. 5g 高 碘 酸 钊 ， 盖 上 表面 下 ， 低 
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温 加 热 者 沸 至 锰 完 全 氧化 ,冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
将 显 色 后 的 部 分 溶液 移入 3cm 吸收 焉 中 ， 以 随同 试 样 的 空白 试 样 溶液 为 参 比 液 ， 
于 分 光 光 度 计 上 530nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 鳃 量 。 
3) 校准 曲线 的 绘制 : 于 7 个 100mL 烧杯 中 ,分 别 加 入 0mL、0. 50mL、1.00mL、 
1. 50mL、2. 00mL、2. 50mL、3. 00mL 锰 标 准 溶液 ， 加 10mL 硫酸 (1 +1)， 加 水 稀释 至 
40mL， 以 下 按 试 样 溶液 进行 操作 。 移 取 部 分 溶液 置 于 3cm 吸收 T 亚 中， 以 标准 系列 溶液 
中 的 零售 量 溶液 为 参 比 液 ， 于 分 光 光 度 计 530nm 处 测量 吸光 度 ， 以 镭 量 为 横 坐 标 ， 吸 
光度 为 纵 坐 标 绘制 成 校准 曲线 。 
(4) 结果 计算 ” 试 样 中 鳃 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(Mn) = 100% 
式 中 mi 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 镭 量 (mg); 
显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 ( mg); 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL); 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) 。 
八 、 铁 的 测定 
采用 1,10- 二 氮 杂 菲 分 光 光 度 法 测量 钛 及 铁合金 中 铁 的 含量 ,测定 范围 为 
0.005% ~2.00% (质量 分 数 ) 。 
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1. 方法 提要 

试 样 用 盐酸 -氧气 酸 溶 解 ， 加 入 硝酸 氧化 钛 ， 加 入 硼酸 、 酒 石 酸 、 乙 酸 饼 和 盐酸 凑 
胺 ， 加 入 1,10- 二 氮 杂 非 生成 1,10- 二 氮 杂 菲 铁 络 合 物 ， 用 分 光 光 度 计 测定 铁 含量 。 

2. 试剂 


1+1) : 缓慢 地 将 500mL 盐酸 (1.16~1.19g/mL) 加 入 到 500mL 水中。 





> 


b> 


1) 盐酸 ( 
2) 硝酸 (1+1) : 缓慢 地 将 500mL 硝酸 (1.42g/mL) 加 入 到 500mL 水 中 。 
3) 氧气 酸 (1 +1): 小 心 、 缓 慢 地 将 100mL 氧气 酸 (1.14g/mL) 加 入 到 100mL 
水 中 。 

4) 硼酸 。 

5) 酒石酸 (200g/L)。 

6) 乙酸 贸 (500g/L)。 

7) 盐酸 产 胺 溶液 (100g/L) 。 

8) 1,10- 二 氮 杂 非 溶液 (28/L) : 将 2. 0g 1,10- 二 握 杂 非 深 解 于 100mL 乙醇 (体积 
分 数 大 于 或 等 于 95% ) 中 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

9) 铁 标 准 溶液 

中 铁 标准 储存 溶液 (0. 500mg/mL) : 准确 称 取 0. 500g (精确 至 0.0001g) 金属 铁 
[w(Fe) 三 99.9% ] 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 (1 +1) 加 热 溶解 ， 加 入 5mL 
硝酸 (1 +1) 氧化 铁 ， 继续 加 热 驱 除 氮 的 氧化 物 ， 冷却 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ,用 
水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 
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@ 铁 标 准 溶液 (0.050mg/mL) : 移 取 10. 00mL 铁 标准 储存 溶液 置 于 100mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 使 用 时 配制 。 

3. 仪器 

1) 分 析 天 平 : 可 精确 至 0. 1mg。 

2) 分 光 光 度 计 。 

4. 试 样 

(1) 取样 ” 詹 及 铁合金 的 取样 应 按照 已 颁布 的 相应 标准 方法 进行 。 
































(2) 称 样 ” 按 表 3-38 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
表 3-38 试 样 量 和 分 取 试 液 的 体积 
铁 含量 (质量 分 数 ,% ) 试 样 量 /g 分 取 试 液 的 体积 /mL 
0. 005 ~0.1 1.0 20. 00 
>0.1~0.4 1.0 10. 00 
>0.4~0.8 0.50 10. 00 
>0.8 ~2.0 0. 20 10. 00 








5. 分 析 步 又 

(1) 测定 次 数 ”独立 地 进行 两 次 测定 ， 取 其 平均 值 。 

(2) 空白 试验 ”随同 试 样 做 空白 试验 。 

(3) 校准 曲线 的 绘制 

1) 移 取 0.00mL、2.00mL、4. 00mL、6. 00mL、8. 00mL 铁 标 准 溶液 (0.050mg/mL)， 
置 于 5 个 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 15mL 酒石酸 溶液 (200g/L)、25mL 乙酸 铵 溶液 
(500g/L) 、5mL 盐酸 羟 胺 溶液 (100g/L) ， 用 水 稀释 至 约 80mL， 混 匀 。 

2) 加 入 10mL，1,10- 二 氮 杂 菲 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

3) 室温 放置 20min 后 ， 移 取 部 分 溶液 置 于 lem 吸收 焉 中， 以 水 为 参 比 ， 测 定 标准 
溶液 的 吸光 度 。 以 铁 的 质量 浓度 (mg/100mL) 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 绘制 校准 曲 
线 。 确 保 线性 相关 系数 优 于 0. 999。 平 行 移动 相关 曲线 ， 使 之 通过 坐标 原点 。 

(4) 测定 

1) 将 称 取 的 试 样 置 于 200mL 聚 四 氟 乙 烯 人 烧杯 中 。 

2) 加 入 10mL 盐酸 (1 +1)、5mL 氧气 酸 (1+1)， 盖 上 聚 乙烯 表面 下 ， 用 水 浴 加 
热 溶解 ， 加 入 3mL 硝酸 (1 +1)， 继 续 加 热 驱除 氮 的 氧化 物 ， 加 入 38g 硼酸 ， 搅 拌 溶解 ， 
冷却 至 室温 。 

3) 将 试 液 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 按 表 3-38 分 取 部 分 
溶液 两 份 (A 和 B) 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 15mL 酒石酸 溶液 (200g/L)、 
25mL 乙酸 狠 溶 液 (500g[L) 、5mL 盐酸 羟 胺 溶液 (100g/L)， 用 水 稀释 至 约 70mL， 
混 匀 。 

4) 在 A 溶液 中 加 入 10mL 1,10- 二 所 杂 菲 洲 液 ， 知 试 样 中 含 铜 、 镍 等 ， 则 补 加 
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10mL 1,10- 二 所 休 菲 涂 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 义 。B 溶液 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 作 
为 参 比 溶液 。 

5) 在 室温 下 放置 20min 后 , 移 取 部 分 溶液 A 置 于 lcm 比 色 王 中， 以 B 溶液 为 参 
比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 510nm 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 铁 量 。 

6. 结果 计算 

铁 含量 以 铁 的 质量 分 数 w( Fe) 计 算 ， 公式 为 


-p,) x10™ 
pi x 100% 
m 


100 
式 中 pp 一 一 分 取 试 液 中 铁 的 质量 浓度 (mg/100mL)，; 
空白 溶液 中 铁 的 质量 浓度 (mg/100mL); 

T 一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) ; 

mm 一 一 试 样 质量 (g) 。 

所 得 结果 表示 至 小 数 点 后 第 三 位 。 

九 、 猪 的 测定 

1. 苦 查 仁 酸 重量 法 

(1) 方法 提要 ”在 盐酸 介质 中 ， 钳 与 苗 查 仁 酸 生 成 白色 的 苦 禁 仁 酸 铬 沉淀 ， 过 滤 ， 
灼 烧 成 二 氧化 钳 ， 称 重 ， 经 焦 硫酸 钾 熔 融 后 ， 以 过 氧化 所 分 光 光 度 法 测定 其 中 夹杂 的 
二 氧化 钛 的 量 ， 扣 除 此 值 后 ， 计 算出 试 样 中 错 的 含量 。 

本 方法 适用 于 不 含 饮 、 钼 和 欠 元 素 的 匆 合 金 中 铬 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0. 50% ~ 
5. 00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 试剂 

1) 焦 硫酸 钾 。 

2) 苦 柑 仁 酸 溶液 : 150g/L (过 滤 后 使 用 ) 。 

3) 二 氧化 钛 标准 溶液 : 1. 00mg/ mL。 

4) 昔 柑 仁 酸 洗涤 液 : 于 500mL 盐酸 (2 +98) 中 加 50mL 苦 柑 仁 酸 溶液 (150g/L) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 钳 合 量 为 0. 50% ~3. 00% 时 称 取 1. 0g 试 样 ， 错 含量 为 3.00% (大 于 ) ~ 
5.00% 时 称 取 0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 及 测量 : 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 30mL 盐酸 ,低温 加 热 溶 
解 ， 溶 解 完全 后 加 50mL 水 ， 用 快速 滤纸 将 溶液 过 滤 至 400mL 烧杯 中 ， 用 盐酸 (5 +95) 
洗涤 烧杯 及 滤纸 8 次 。 

将 滤液 (总 体积 约 为 200mL) 加 热 至 近 沸 ， 在 搅拌 下 加 50mL 苦 查 仁 酸 溶液 ， 继 续 
搅拌 到 有 沉淀 析出 ， 放 在 热 水 浴 (80 ~90% ) 中 保温 40min。 

沉淀 放置 过 夜 ， 用 慢 速 滤纸 过 滤 ， 用 兰 杏 仁 酸 洗涤 液 洗涤 沉淀 8 ~ 10 次 。 将 沉淀 
连同 滤纸 放 和 人 已 恒 重 的 资 卉 塌 中 ， 烘 和 干 , 灰 化 ， 放 入 约 200% 高 温 炉 中 ， 加 热 到 
1000% 灼 烧 1h。 取 出 瓷 寺 塌 ， 稍 冷 后 置 于 干燥 器 中 ， 冷 至 室温 ， 称 量 m,。 























































































































第 三 章 “” 非 铁 金属 及 其 合金 的 分 析 方 法 | 269 




















于 瓷 走 吉 中 加 入 4g 焦 硫 酸 钾 ， 放 和 人 高 温 炉 内 ， 于 700%C 加 热 至 得 到 清亮 的 熔融 物 ， 
取出 冷却 ， 放 入 300mL 烧杯 中 ， 加 50mL 水 ， 加 热 浸 取 熔 块 。 

将 溶液 移入 100mL 容量 瓶 中 ,冷却 后 加 10mL 硫酸 (1+1) 和 2 滴 过 氧化 氨 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 。 移 取 部 分 溶液 置 于 2em 吸收 焉 中， 以 参 比 洲 液 为 参 比 (与 校准 曲线 参 
比 溶液 相同 ) ， 于 420nm 波长 处 测量 吸光 度 。 从 校准 曲线 上 查 得 杂质 二 氧化 钛 的 质量 m,。 

3) 二 氧化 钛 校准 曲线 的 绘制 ， 于 数 个 100mL 容量 瓶 中 ,分 别 加 入 0mL、0. 50mL、 
1.00mL、2.00mL、3.00mL、4.00mL、5.00mL 二 氧化 钛 标准 溶液 ， 加 10mL 硫酸 
(1 +1) ， 加 水 至 50 ~60mL， 加 2 滴 过 氧化 毛 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 以 不 加 二 氧化 
钛 标准 溶液 的 一 份 溶液 为 参 比 液 ， 用 2cm 吸收 耻 ， 于 420nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 绘 制 
成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 独 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(7 —m,) x0.7403 
式 中 mj 一 一 二 氧化 钳 和 二 氧化 匆 的 质量 〈(g) ; 

1 一 一 二 氧化 钛 的 质量 (g) ; 
0.7403 一 一 二 氧化 铬 换算 成 错 的 系数 ，; 
m 一 一 试 样 的 质量 (g)。 

2. EDTA 络 和 滴定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 溶解 ， 加 入 盐酸 产 胺 消除 铁 等 共存 元 素 的 和 干扰， 在 盐 
酸性 介质 中 于 加 热 条 件 下 ， 以 二 甲 酚 栖 为 指示 剂 ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 错 ， 溶 液 由 
红色 变 为 黄色 即 为 终点 ， 根 据 EDTA 标准 溶液 的 消耗 量 ， 计 算出 钳 的 含量 。 

本 方法 适用 铁合金 中 钳 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0. 50% ~5.00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 二 甲 酚 橙 溶液 : 2g/L。 

2) 过 氧化 氨 : 1. 10g/mL。 

3) 盐酸 (1+1)。 

4) 盐酸 羟 胺 溶液 : 100g/L。 

5) 错 标 准 溶液 (1.00mg/mL): 称 取 3.606g 氧化 钳 酰 (Zr0Cl, . 8H,0) 置 于 
500mL 烧杯 中 ， 加 入 100mL 盐酸 (1 +1) 使 之 溶解 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 混 匀 。 

6) 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 (简称 EDTA 二 钠 ) 标准 溶液 [c(EDTA 二 钠 ) =0. 005mol/L]。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 钳 含 量 为 0. 50% ~ 2. 00% 时 称 取 0. 5g 试 样 ， 钳 含量 为 2. 00% (大 
于 ) ~6.00% 时 称 取 0.2g 试 样 ， 独 含量 为 6.00% (大 于 ) ~12.00% 时 称 取 0. 1g 试 样 ， 
精确 至 0. 0001g。 

2) 测量 : 将 试 样 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 30mL 盐酸 ， 在 瓶 口 羡 上 小 漏斗 ， 低 温 
加 热 溶解 。 在 溶解 过 程 中 不 断 补 加 盐酸 ， 使 试 液 保持 30mL 至 试 样 溶解 完全 。 滴 加 过 和 氧 



































w( Zr) = 





x 100% 
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化 氨 至 洲 液 紫色 消失 为 止 ， 用 水 吹 洗 瓶 壁 ， 煮 沸 除 去 过 氧化 氢 ， 加 水 稀释 至 约 150mL， 
加 入 10mL 盐酸 产 胺 溶液 ， 加 热 煮 沸 2min， 取 下 滴 加 5 滴 二 甲 酚 橙 溶液 ， 趁 热 用 EDTA 
标准 溶液 滴定 至 涂 液 由 红色 正好 变 成 黄色 ， 再 将 溶液 煮沸 ， 兰 涂 液 出 现 红 色 则 继续 滴 
定 至 黄色 ， 直 到 者 沸 后 溶液 黄色 不 变 即 为 终点 。 
(4) 结果 计算 ” 试 样 中 错 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
cV x0.09122 
m 





























w(Zr) = x100% 





式 中 ”oc 一 一 EDTA 标准 溶液 的 实际 浓度 (molL) ; 
一 滴定 时 所 消耗 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL); 
mm 一 一 试 样 的 质量 (mg); 
0. 09122 一 一 与 1.00mL EDTA 标准 滴定 溶液 [c(EDTA 二 钠 ) =1.000mol/L] 相 当 的 钳 的 





质量 (g/mmol)。 
3. 偶 氢 肿 亚 分 光 光 度 法 
(1) 方 法 提要 试 样 以 盐酸 溶解 ,在 盐酸 介质 中 , 猪 与 偶 氮 肿 五 生成 蓝 色 络 合 物 ,于 











680nm 波长 处 测量 吸光 度 , 从 校准 曲线 上 查 得 铬 量 。 

共存 元 素 铝 . 钒 . 铬 . 钼 . 锡 、 锰 、 铜 、 铁 对 测定 没有 影响 ,而 钛 的 干扰 用 加 入 与 基体 等 
量 的 钛 消除 。 

本 方法 适用 铁合金 中 铬 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0. 10% ~2. 00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主 要 试剂 

1) 过 氧化 氧 :300g/L。 

2) 偶 和 氮 肿 五 溶液 :2g/L。 

3) 钳 标准 溶液 A:1. 00mg/mL。 

4) 钻 标准 溶液 B:0. 10mg/mL。 

(3 ) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 0. 10g 试 样 ,精确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 及 测量 :将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ,加 入 35mL 盐酸 , 盖 上 表面 
也, 在 低温 电炉 上 加 热 溶解 。 在 试 样 溶解 过 程 中 ,随时 补 加 盐酸 ,控制 溶液 的 体积 约 为 
30mL。 溶解 完全 后 滴 加 过 氧化 氨 进 行 氧 化 。 者 沸 1min 以 分 解 过 量 的 过 氧化 氧 ,冷却 后 ， 
移入 100mL 容量 瓶 中 ,用 盐酸 (1 +1) 稀 释 至 刻度 , 播 勺 。 

分 取 5. 00mL 上 述 溶液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ,加 入 60mL 盐酸 (1 +5) 和 6.00mL 偶 气 肿 
亚洲 液 ,用 盐酸 (1 +5) 稀 释 至 刻度 , 播 义 。 放 置 20min 后 , 将 部 分 溶液 移 人 2 ~ 3cm 吸收 亚 
中 ,于 680nm 波长 处 ,以 不 加 铬 的 一 份 溶液 为 参 比 液 测量 吸光 度 , 从 校准 曲线 上 查 得 错 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘 甫 

OQ 适用 于 钳 含 量 为 0. 10% ~1.00% 的 校准 曲线 : 称 取 数 份 海绵 詹 ( 与 被 测试 样 中 钛 
含量 相当 ) ,分 别 置 于 150mL 烧杯 中 ,依次 加 入 0mL.、1. 00mL、2. 00mL 4. 00mL 、8. 00mL、 
10. 00mL 钳 标 准 溶液 B, 加 35mL 盐酸 ,低温 加 热 溶解 ,以 下 按 试 样 分 析 步 又 进行 操作 。 
以 不 加 钳 标 准 溶 液 的 一 份 溶液 为 参 比 溶液 ,测量 吸光 度 ,绘制 校准 曲线 。 
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Q@ 适用 于 钳 含 量 为 1.00% ~2. 00% 的 校准 曲线 : 称 取 数 份 海绵 钛 ( 与 被 测试 样 中 詹 


含量 相当 ) ,分 别 置 于 150mL 烧杯 中 ,依次 加 入 0mL .0.50mL 1.00mL 、1.50mL、2. 00mL、 
2. 50mL 猪 标准 溶液 A, 以 下 按 试 样 分 析 步 骤 进 行 操作 。 





(4) 结 果 计 算 ” 试 样 中 钳 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 





Wa 
w(Zr) =— x100% 
m 


式 中 mi 一 一 自 校 准 曲线 上 查 得 的 铬 量 ( mg) ; 





显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

十 、 硅 的 测定 

在 此 介绍 钼 蓝 分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 氢气 酸 溶解 ， 以 硼酸 络 合 气 离子 ， 用 高 狼 酸 氧化 后 ， 使 铁 





m 




















水 解 成 沉淀 析出 。 在 pH =1.3 ~1.5 时 加 入 铅 酸 铵 ， 使 硅 形 成 硅 钥 杂 多 酸 ， 将 硅 钥 杂 酸 
还 原 成 钼 蓝 后 ， 过 滤 分 离 ， 于 700nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 硅 量 。 


空白 两 份 ， 以 备 绘制 校准 曲线 时 用 。 














本 方法 适用 铁合金 中 硅 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.010% ~ 0. 660% (质量 分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 

1) 氧 氟 酸 (1+1): 优 。 

2) 硼酸 : 优 级 纯 。 

3) 高 锰 酸 钾 浴 液 : 50g/L， 保 存 于 石英 器 思 中 。 

4) 钥 酸 饼 溶 液 : 100g/L， 保 存 于 聚 乙 炳 塑料 瓶 中 。 

5) 高 锰 酸 钾 深 液 : 10g[/L， 保 存 于 石英 器 严 中 。 

6) 还 原 剂 溶液 : 称 取 5g 1- 氨基 -2 蔡 酚 -4 磷酸 及 10g 无 水 亚硫酸钠 于 250mL 烧杯 




















， 加 100mL 水 溶解 ， 加 入 lmL 冰 乙 酸 ， 用 水 稀释 至 200mL， 有 效 期 约 一 周 。 


7) 硅 标 准 溶液 : 0. 02mg/ mL。 

8) 氨 氧 化 匀 (1 +1)。 

9) 酒石酸 溶液 (500g/L)。 

10) 硫酸 : 0. 5mol/L。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 0. 5g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 用 同样 的 分 析 步 又 和 相同 的 试剂 与 试 样 的 测定 平行 进行 。 制 备 试剂 

















3) 试 样 溶 液 的 制备 及 测量 : 将 试 样 置 于 250mL 聚 乙烯 杯 〈 带 盖 ) 中 ， 加 入 40mL 














水 ， 绥 慢 滴 入 40mL 氧气 酸 ， 室 温 放 置 溶 解 ， 试 样 溶解 后 ， 加 入 100mL 水 、5g 硼酸 ， 


抒 
证 

















动 使 之 溶解 。 在 揪 动 下 滴 加 高 锰 酸 钾 涂 液 (50g/L) 至 溶液 无 色 ， 再 滴 加 高 锰 酸 钾 深 

















液 (10g/L) 至 微 红 并 过 量 1 滴 ， 盖 严 杯 盖 ， 置 于 沸水 浴 中 加 热 1. 5h。 取 下 聚 乙烯 杯 ， 
冷却 至 20 ~30% ， 用 氢 氧 化 铵 和 硫酸 调节 溶液 酸度 至 pH =1.3 ~1.5， 加 入 7mL 钥 酸 铁 
溶液 ， 混 匀 ， 放 置 20min。 

















加 入 7mL 酒石酸 ， 温 匀 ， 立 即 加 入 5mL 还 原 剂 溶液 ， 混 匀 ， 将 溶液 连同 沉淀 移入 
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200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 勺 ， 放 置 30min。 用 9cm 定量 滤纸 干 过 滤 ， 先 将 
溶液 注 满 滤纸 ， 待 先 注 满 的 溶液 滤 完 后 ， 将 沉淀 弃 去 ， 再 过 滤 其 余 溶液 。 将 部 分 滤液 
移入 3cm 吸收 阵 中 ， 以 水 为 参 比 ， 于 700nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 减 去 试剂 空白 的 吸光 
度 后 ， 从 校准 曲线 上 查 得 硅 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 分 别称 取 0.5g 金属 钛 ( 硅 含 量 小 于 0.003%)， 分别 置 于 一 
组 250mL 聚 乙烯 杯 〈 带 盖 ) 中 ,依次 加 入 0mL、2. 00mL、4. 00mL、6. 00mL 、8. 00mL、 
10. 00mL 硅 标 准 溶液 ， 加 水 至 40mL， 以 下 按 分 析 步 骤 进 行 操作 。 以 水 为 参 比 液 ， 测 量 
吸光 度 ， 以 硅 量 为 横 坐 标 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 绘制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 硅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 























mm] 
wl Si) = x100% 


式 中 mi 一 一 自 校 准 曲线 上 查 得 的 硅 量 ( mg); 
显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 
十 一 、 硼 的 测定 
在 此 介绍 次 甲 基 蓝 蔡 取 分 光 光 度 法 。 





m 











1. 方法 提要 
试 样 用 氧 氟 酸 溶解 ， 用 过 氧化 氢 将 钛 ( 于) 氧化 。 在 硫酸 酸性 介质 中 ， 硼 与 氧气 














酸 生成 硼 氟 络 离子 ， 再 与 次 甲 基 蓝 形成 绿色 络 合 物 ， 用 1，2- 二 氧 乙 烷 茶 取 ， 于 660nm 
波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 硼 量 。 

本 方法 适用 钛 及 不 含 铀 的 钛 合金 中 硼 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.002% ~ 0. 10% 
(质量 分 数 ) 。 

2. 试剂 

1) 金属 钛 [w(B) <0.0002% ] 。 

2) 1,2- 二 氧 乙 烧 。 

3) 过 氧化 所 (1. 10g/ml)。 

4) 氢 氟 酸 (5 +3) : 储存 于 聚 乙烯 瓶 中 。 
5) 硫酸 : 将 200mL 硫酸 (1. 84g/mL， 优 级 纯 ) 注入 铀 严 中 ， 加 入 约 10mL 氧 氟 酸 
(1. 15g/ml) ， 用 铂 棒 搅 义 ， 加 热 蒸发 至 冒 硫 酸 烟 30min， 冷 却 ， 储 存 于 石英 瓶 中 。 

6) 硫酸 (1+28): 用 上 面 的 硫酸 配制 ， 储 存 于 石英 瓶 中 。 

7) 高 锰 酸 钾 洲 液 (15g/L) 。 

8) 硫酸 亚 铁 镁 溶液 : 称 取 20g 硫酸 亚 铁饼 [ (NH,),Fe(S0,), :6H,0] 置 于 150mL 
烧杯 中 ， 加 入 100mL 水 使 其 溶解 ， 加 入 10 滴 硫 酸 ， 移 入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 混 匀 。 

9) 次 甲 基 蓝 溶液 : 称 取 0.37g 次 甲 基 蓝 ， 置 于 500mL 烧杯 中 ,加 入 400mL 水 ， 温 
热 溶 解 ， 移 和 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 储 存 于 聚 乙 烯 瓶 中。 

10) 硼 标 准 储存 溶液 : 称 取 5.720g 硼酸 ( 优 级 纯 ) 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 
200mL 水 ， 微 热 使 其 溶解 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 
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lmL 含 1. 0mg 硼 。 

11) 硼 标准 溶液 : 移 取 10. 00mL 硼 标准 储存 溶液 置 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 10kmg 硼 。 

3. 仪器 

1) 聚 乙烯 瓶 〈100mL， 瓶 颈 直 径 约 为 2cem， 用 重量 法 校正 其 容积 ) 。 

2) 聚 乙 烯 移 液 管 (10mL， 用 重量 法 校正 其 容积 ) 。 

3) 分 光 光 度 计 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 ” 按 表 3-39 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 





























表 3-39 取样 量 
硼 含 量 (质量 分 数 ,% ) 试 样 量 /g 
0. 002 ~0. 005 2. 000 
>0.005 ~0.010 1. 000 
>0. 010 ~0. 020 0. 5000 
>0.020 ~0.050 0. 2000 
>0.050 ~0. 100 0. 1000 














(2) 空白 试验 称 取 与 试 样 量 相同 或 与 钛 合金 试 样 中 钛 量 相同 的 金属 钛 ， 置 于 
100mL 聚 乙 烯 瓶 中 ， 加 入 30 ~ 40mL 水 、10mL 氧气 酸 ， 待 试 样 完 全 溶解 后 ， 滴 加 过 氧 
化 氢 至 溶液 清亮 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 待 用 。 

(3) 测定 

1) 将 称 取 的 试 样 置 于 100mL 聚 乙烯 瓶 中 。 

2) 加 入 30 ~40mL 水 、10mL 氢 氟 酸 ， 待 试 样 完全 溶解 后 ， 滴 加 过 氧化 氨 至 洲 液 清 
亮 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

3) 用 聚 乙烯 管 移 取 10. 00mL 溶液 ， 置 于 250mL 聚 乙烯 瓶 中 。 

4) 加 入 10mL 水、10mL 硫酸 (1 +28)， 混 匀 ， 放置 1 ~1.5h。 

5) 加 入 25mL 水、10mL 次 甲 基 蓝 溶液 [ 试 液 中 如 含 钒 大 于 4mg 时 ， 应 在 加 入 次 
甲 基 蓝 之 前 滴 加 高 鳃 酸 钾 溶液 (15g/L) 至 溶液 呈 稳 定 红 色 ， 再 加 入 2mL 硫酸 亚 铁 狠 
溶液 ， 以 消除 钒 的 影响 ] 、25mL 1，2- 二 氧 乙 烷 ， 振 荡 2min， 静 置 分 层 ， 弃 去 水 相 。 

6) 用 干燥 的 移 液 管 移 取 2.00mL 有 机 相 置 于 25mL 干燥 过 的 比 色 管 中 ， 加 入 
8. 00mL 1，2- 二 氯 乙 烷 ， 混 匀 。 

7) 将 部 分 有 机 相 移 入 lcm 比 色 下 中 ， 以 1，2- 二 毛 乙 烧 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 
长 660nm 处 测量 其 吸光 度 。 

8) 减 去 标准 系列 中 零售 量 溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 硼 量 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 

1) 移 取 0mL、0. 10mL、0.30mL、0.50mL、0.70mL、1.00mL 硼 标 准 溶液 置 于 一 组 
250mL 聚 乙 烯 瓶 中 ， 用 聚 乙 燃 移 液 管 分 别 加 入 10mL 空白 试验 溶液 ， 以 下 按 步 又 4) ~7) 
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进行 操作 。 

2) 减 去 标准 系列 中 零 含 量 溶液 的 吸光 度 ， 以 硼 量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 
制 校准 曲线 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 硼 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 






































wt 0 
Mori 
式 中 mi 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 硼 量 (ug) ; 
VW 一 一 试 液 的 总 体积 (mL) ; 
Vi 一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL); 
m, 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 
6. 允许 差 
实验 室 之 间 分 析 结 果 的 差 值 应 不 大 于 表 3-40 所 列 允 许 差 。 
表 3-40 人 允许 差 
硼 含 量 (质量 分 数 ,% ) 允许 差 
0. 002 ~0. 005 0.001% 
>0.005 ~0.020 0.002% 
>0.020 ~0.050 0.005% 
>0.050 ~0.10 0.01% 





十 二 、 策 的 测定 

在 此 介绍 偶 氮 握 腾 三 分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 以 硫酸 溶解 ， 用 过 和 氧化 氧 络 合 饭 、 钒 、 钼 等 元 素 ， 以 铝 盐 和 
镁 盐 作 载体 ， 以 氨水 沉淀 铠 。 沉 淀 用 盐酸 溶解 后 ， 加 入 偶 氮 氯 腾 亚 ， 使 其 与 锅 生 成 蓝 
色 络 合 物 ， 于 670nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 锅 量 。 

本 方法 适用 钛 合金 中 镁 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.010% ~ 0. 040% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 偶 撮 毛 腾 五 (简称 CPA- 亚 ) 乙醇 溶液 : 0. 2g/L。 

2) 草酸 溶液 : 100g/L。 

3) 六 偏 磷酸 钠 溶液 : 150g/L。 

4) 酚 酌 指示 剂 乙 醇 溶液 : 1g/L。 

5) 饰 标准 溶液 A: 0. 10mg/ mL。 

6) 饥 标 准 溶液 B: 0.002mg/mL。 

7) 镁 溶液 : 2mg/mL。 

8) 铝 溶 液 : 1mg/mL。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 锦 含 量 为 0. 001% ~0.020% 时 称 取 0.2g 试 样 ， 饥 含 量 为 0.020% (大 
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于 ) ~0.040% 时 称 取 0. 1g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 及 测量 ,将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 10mL 硫酸 溶液 (1 + 
1) ， 加 热 溶 解 ， 滴 加 过 和 氧化 氨 至 溶液 的 紫红 色 消 失 ， 冷却。 

用 水 吹 洗 杯 壁 ， 加 入 25mL 过 和 氧化 所 和 150mL 水 ， 冷却， 加 入 5mL 镁 溶液 、10mL 
铝 溶液 ( 若 试 样 中 含 铝 3% 以 上 ， 可 不 加 铝 溶 液 ) 和 2 滴 酚 本 指示 剂 乙醇 溶液 ， 用 氮 
水 调 至 溶液 呈 红 色 后 ， 再 过 量 10mL， 搅 拌 。 使 沉淀 在 冷水 浴 中 静 置 约 2h， 用 双 层 慢 速 





























滤纸 过 滤 ， 以 氨水 洗涤 2 次 或 3 次 ， 用 热 的 40mL 盐酸 溶液 (1 +1) 将 滤纸 上 的 沉淀 溶 
解 于 原 烧 杯 中 ， 并 用 热 盐酸 溶液 (2 +98) 洗涤 滤纸 3 ~5 次 ， 将 滤液 蒸发 至 3mL 左右 ， 
移入 50ml 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 。 








分 取 5. 00mL 上 述 溶液 两 份 ， 分 别 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 各 加 1.2mL 硫酸 溶液 
(1+9) 和 5mL 草酸 溶液 。 于 其 中 一 份 加 2 滴 六 偏 磷酸 钠 深 液 ， 另 一 份 不 加 。 最 后 各 加 
入 10.00mL CPA- 焉 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 用 3cm 吸收 耻 ， 以 加 六 偏 磷酸 钠 的 
一 份 作 参 比 液 ， 于 670nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 饥 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 于 数 个 25mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 0mL、0. 50mL、1. 00mL、 
1. 50mL、2. 00mL 、2. 50mL 名 标准 溶液 B， 各 加 入 1. 2mL 硫酸 溶液 (1 +9)， 以 下 按 试 
样 溶液 进行 操作 ， 以 不 加 饰 标 准 溶液 的 一 份 作 参 比 液 ， 测 量 吸 光度 并 绘制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 策 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

w(Ce) = x100% 
m 


式 中 mj 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 饥 量 (mg); 
mm 一 一 显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

十 三 、 包 的 测定 

在 此 介绍 铜 铁 试剂 、 铜 试剂 萃取 分 离 - 偶 氮 氧 腾 亚 分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 、 过 氧化 氢 溶 解 。 用 铜 铁 试剂 、 铜 试剂 萃取 分 离 钛 、 
、 钮 、 钼 、 锡 、 铁 等 元 素 。 在 硫酸 介质 中 ， 加 入 偶 氮 氧 腾 亚 ， 使 其 与 包 生 成 蓝 色 络 
物 ， 于 670nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 包 量 。 

本 方法 适用 铁合金 中 包含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.0030% ~ 0. 010% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 铜 铁 试 剂 溶液 : 100g/L， 新 配制 。 

2) 铜 试剂 溶液 : 200g/L。 

3) 三 握 甲 煤 。 

4) 草酸 溶液 : 100g/L。 

5) 偶 和 毛毛 腾 五 (简称 CPA- 五 ) 乙醇 溶液 : 0. 2g/L。 

6) 六 偏 磷 酸 钠 深 液 : 150g/L。 

7) 包 标 准 溶液 A: 0. 10mg/mL。 

8) 包 标 准 溶液 B: 4hg/mL。 

9) 包 标 准 溶液 C: 0.4pg/mL。 
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(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 0. 1g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 及 测量 : 将 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 溶液 
(1+1)， 低 温 加 热 至 试 样 完全 溶解 。 在 溶解 过 程 中 可 分 2 次 或 3 次 滴 加 过 氧化 氧 ， 最 
后 将 体积 控制 在 14 ~16mL， 并 注意 将 过 氧化 氧 分 解 完全 ， 冷 至 室温 。 

将 上 述 溶 液 移 入 100mL 分 液 漏斗 中 ， 加 水 至 约 30mL， 按 顺序 加 入 18mL 铜 铁 试剂 
溶液 、5mL 铜 试剂 溶液 、30mL 三 氯 甲 烷 ， 振 功 1Imin， 静 置 分 层 后 ， 弃 去 有 机 相 ， 水 相 
再 分 别 用 20mL 和 10mL 三 氧 甲烷 萃取 两 次 ， 奔 去 有 机 相 ， 然 后 将 水 相 移 和 人 100mL 烧杯 
中 ， 加 5mL 硝酸 ， 并 不 断 滴 加 过 氧化 氧 ， 蒜 发 至 干 ， 加 入 10mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 再 
蒸 干 一 次 。 加 入 3mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 用 少量 水 冲洗 杯 壁 ， 加 热 至 沸 ， 冷 至 室温 后 ， 
移入 25mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 到 刻度 ， 摇 匀 。 

分 取 5.00mL 上 述 溶液 两 份 ， 分 别 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 各 加 入 1.2mL 硫酸 溶液 
(1+9) 和 5mL 草酸 溶液 ， 于 其 中 一 份 加 入 2 滴 六 偏 磷酸 钠 溶液 ， 男 一 份 不 加 ， 最 后 加 
入 10. 00mL CPA- 卫 乙 醇 溶液 ， 用 水 稀释 到 刻度 ， 摇 匀 。 用 3cm 吸收 茵 ， 以 加 入 六 偏 磷 
酸 钠 溶液 的 一 份 为 参 比 液 ， 于 670nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 包 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 于 数 个 25mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 0mL、1.00mL、2. 00mL、 
3. 00mL、4. 00mL、5. 00mL 包 标 准 溶液 C， 各 加 入 1.2mL 硫酸 溶液 (1+9) 和 5mL 草酸 
溶液 ， 准 确 加 入 10. 00mL CPA- 于 乙醇 溶液 ， 用 水 稀释 到 刻度 ， 揪 名。 用 3cm 吸收 焉 ， 以 
加 入 六 偏 磷酸 钠 溶 液 的 一 份 为 参 比 液 ， 于 670nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 并 绘制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 包 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 





























































































































NM 
w(Y)=— x100% 
m 


式 中 “mm 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 包 量 (mg ) ; 
显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

十 四 、ICP-AES 法 测定 钛 及 钛 合金 中 铝 、 铬 、 铜 、 锰 、 钼 、 镍 、 锡 的 含量 

(1) 方法 提要 ” 试 样 以 盐酸 、 氧 氟 酸 溶解 后 ， 加 硝酸 氧化 ,在 ICP- AES 上 测定 各 
元 素 的 光谱 强度 (或 相对 强度 ) ， 在 校准 曲线 上 计算 样品 中 各 元 素 的 质量 分 数 。 

本 方法 适用 于 詹 及 铁合金 中 铝 、 铬 、 铜 、 锰 、 钼 、 钊 、 锡 含量 的 测定 ， 测 量 范 十 
和 推荐 波长 见 表 3-41。 
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表 3-41 测量 范围 和 波长 




















元 ”来 含量 范围 ( 质量 分 数 ,% ) 推荐 波长 /nm 
Al 0.001 ~8.0 259. 940 
Cr 0.005 ~4.0 257.610 
Cu 0. 002 ~0.5 334. 941 
Mn 0.01 ~0.010 224. 306 
Mo 0.004 ~6.0 403. 358 
Ni 0.001 ~1.0 407.771 
Sn 0.02~3.0 339. 198 











金属 及 其 合金 的 分 析 方 法 | 277 





(2) 主要 试剂 
1) 高 纯 钛 : w(Ti) >99. 99% 。 
2) 铝 、 铬 、 铜 、 锰 、 钼 、 钊 、 硅 、 锡 单元 素 标 准 溶液 ， 标 准 溶液 含量 及 加 入 量 见 







































































表 3-42。 
表 3-42 标准 溶液 含量 及 加 入 量 
本 标准 溶液 含量 / 可 
元 素 加 入 量 及 对 应 质量 分 数 
(Hg/mL) 
mL 0 5.00 10. 00 20. 00 30. 00 40. 00 
Al 1000 
% 0 1.00 2. 00 4. 00 6. 00 8. 00 
mL 0 2.0 5. 00 10. 00 20. 00 40. 00 
Cr 5S00 
% 0 0. 20 0. S0 1. 00 2. 00 4. 00 
mL 0 1. 00 2. 00 5.00 10. 00 15. 00 
Cu 200 
% 0 0. 040 0. 080 0. 20 0. 40 0. 60 
mL 0 1. 00 2. 00 3. 00 4. 00 S. 00 
Mn 10 
% 0 0. 002 0. 004 0. 006 0. 008 0. 010 
mL 0 2. 00 5.00 10. 00 20. 00 30. 00 
Mo 1000 
% 0 0. 40 1. 00 2. 00 4. 00 6. 00 
mL 0 5.00 10. 00 15. 00 20. 00 25. 00 
Ni 200 
% 0 0. 20 0. 40 0. 60 0. 80 1. 00 
mL 0 1.00 2. 00 5.00 10. 00 15. 00 
Si 200 
% 0 0. 040 0. 080 0. 20 0. 40 0. 60 
mL 0 2.0 5. 00 10. 00 20. 00 40. 00 
Sn 5S00 
% 0 0. 20 0.50 1.00 2. 00 4. 00 
(3) 仪器 采用 的 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 应 符合 ICP- AES 分 析 方 法 通则 对 




















仪器 的 要 求 ， 且 需要 有 了 耐 氧 氢 酸 进 样 系统 。 本 方法 的 推荐 分 析 波 长 见 表 3-41。 选 择 分 
析 波 长 时 ， 应 尽量 避免 共存 元 素 对 待 测 元 素 的 光谱 干扰 ， 可 采用 基体 匹配 或 干扰 系数 
校正 的 方法 进行 光谱 干扰 的 校正 。 
(4) 分 析 步 又 
1) 称 样 量 : 称 取 0. 5000g 试 样 。 
对 于 高 纯 狼 的 分 析 ， 为 避免 试 样 在 加 工 中 带 入 的 表面 氧化 物 和 其 他 污染 物 ， 可 使 


用 硝酸 涂 液 (1 +9) 清洗 ， 并 立即 用 去 离子 水 冲洗 ， 加 入 无 水 乙醇 洗 桨 ， 防 干 后 称 量 。 












































2) 分 析 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 250mL 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 或 直接 置 于 100mL 
塑料 容量 瓶 中 ， 加 入 15mL 盐酸 和 2mL 氧 氟 酸 ， 待 试 样 溶解 完 后 ， 加 2mL 硝酸 氧化 ， 


冷却 转移 至 100mL 塑料 容 





量 瓶 中 。 知 用 内 标 法 测量 ， 则 在 


























溶液 (100pg/mL) ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 。 


这 人 六 


契合 日 


和 加 入 10. 00mL 包 标 准 
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3) 校准 曲线 校准 溶液 的 配制 : 称 取 高 纯 詹 各 0.5000g， 置 于 数 个 250mL 烧杯 中 ， 
按照 “分 析 试 液 的 制备 ”溶解 试 样 ， 将 试 液 转移 至 100mL 塑料 容量 瓶 中 ， 加 入 待 测 元 
素 标准 溶液 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 。 若 用 内 标 法 测量 ， 则 在 定 容 前 加 入 10. 00mL 包 标 准 
溶液 (100ng/mL) 。 

相对 于 0. 50g 试 样 ， 表 3-42 列 出 了 不 同 含量 的 标准 溶液 的 加 入 量 对 应 的 校准 曲线 
校准 点 含量 。 若 用 内 标 法 测量 ， 则 在 定 容 前 加 10. 00mL 包 标 准 溶液 (100pg/mL)。 

或 称 取 数 个 与 试 样 量 相同 的 铁合金 标准 物质 ， 各 元 素 有 4 个 以 上 的 测量 点 ， 其 含 
尽 可 能 均匀 分 布 。 将 称 取 的 标准 物质 置 于 烧杯 中 ， 以 下 按 “ 分 析 试 液 的 制备 ”操作 ， 
所 备 校准 曲线 校准 溶液 。 

4) 测量 

@ 仪器 准备 : 开启 ICP- AES， 预 热 1h 以 上 。 根 据 仪器 生产 商 提供 的 使 用 说 明 或 实 
验 室 标准 操作 步骤 来 进行 校准 ， 选 择 合适 的 分 析 条 件 。 点 火 后 确认 仪器 运行 参数 在 确 
认 范 围 内 ， 雾 化 系统 及 等 离子 火焰 工作 正常 ， 稳 定 20min。 

在 检测 批量 样品 时 ， 间 隔 地 或 结束 时 使 用 控 样 ， 评 佑 是 否 需 要 重新 校准 或 重新 分 
析 样 品 。 

@) 校准 曲线 的 绘制 : 于 ICP- AES 上 ,测量 校准 曲线 各 校准 溶液 的 光谱 强度 (或 相 
对 强度 ， 下 同 ) ， 每 个 溶液 重复 2 次 或 3 次 ,计算 光谱 强度 的 平均 值 。 在 每 次 吸 和 人 不 同 
校准 溶液 的 间隔 吸入 去 离子 水 。 以 校准 溶液 的 浓度 (或 含量 ) 为 横 坐 标 ， 光 谱 强 度 的 
平均 值 为 纵 坐 标 ， 绘 制 各 测量 元 素 的 校准 曲线 。 各 线性 方程 相关 系数 大 于 0. 999。 

@) 试 样 的 测定 : 测量 试 样 中 待 测 元 素 的 光谱 强度 ， 重 复 2 次 或 3 次 ， 计 算 光 谱 强 
度 的 平均 值 ， 由 校准 曲线 计算 待 测 成 分 的 含量 。 


第 六 节 ” 镁 及 镁 合金 的 分 析 方 法 
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闫 合金 是 以 位 为 基 ， 加 入 其 他 元 素 组 成 的 合金 。 镁 合金 是 目前 工业 应 用 中 最 轻 的 
金属 结构 材料 和 特殊 用 途 的 功能 材料 ， 具 有 优良 的 耐 蚀 性 能 、 减 振 性 能 ， 良 好 的 导电 
导热 性 以 及 电磁 屏蔽 性 等 优点 ， 被 广泛 应 用 于 航空 、 航 天 、 汽 车 、 电 子 产 品 等 行业 。 
其 主要 合金 元 素 有 铝 、 冬 、 锰 、 久 、 针 以 及 少量 钳 或 锅 等 。 目 前 使 用 较 广 的 铝 合金 有 
镁 铝 合金 、 镁 鳃 合金 、 镁 锌 钳 合 金 等 。 

镁 及 镁 合金 材料 的 成 分 分 析 目 前 采用 的 主要 方法 有 光度 法 、 光 谱 法 、 
定 法 等 。 

一 、 铝 的 测定 

1. 8- 凑 基 唆 啉 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 溶解 。 在 pH = 9.5 的 碳酸 铵 溶液 中 ， 以 硫 代 乙 醇 酸 作 
掩蔽 剂 ， 用 葵 萃 取 铅 与 茉 甲 酰 茶 肪 生成 的 沉 演 ， 用 稀 盐 酸 反 荃 取 ， 使 铝 与 干扰 元 素 分 
离 。 在 pH=4.8 的 乙酸 - 乙酸 钠 缓 冲 深 液 中 用 8- 羟基 唑 啉 显 色 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 
390nm 处 测量 其 吸光 度 。 
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本 方法 适用 于 镁 合金 〈 含 钳 、 饶 、 针 或 稀土 ) 中 铝 含量 的 测定 。 测 定 范 围 为 
0. 020% ~ 0. 300% (质量 分 数 )。 

(2) 主要 试剂 

1) 三 氧 甲 烷 。 

2) 茶 。 
3) 盐酸 

上 

上 




















滩 (1 +1) : 优 级 纯 。 
4) 盐酸 (1+10) : 优 级 纯 。 

5) 盐酸 (0.2mol/L) : 优 级 纯 。 

6) 氨水 (1+10) : 优 级 纯 。 

7) 硫 代 乙 醇 酸 溶液 : 取 20mL 硫 代 乙 醇 酸 (80% ) ， 加 入 80mL 水 。 

8) 碳酸 镑 溶液 (200g/L) : 储存 于 塑料 瓶 中 。 

9) 茶 甲 酰 茶 及 (BPHA) 乙醇 溶液 (20g/L) : 将 2g BPHA 溶解 于 100mL 乙醇 中 ， 
用 时 配制 。 

10) 8- 羟 基 唆 啉 溶液 : 称 取 5g 8- 羟基 唆 啉 溶 于 100mL 乙酸 溶液 [c( CH;COOH) = 
2mol/L] 中 ， 用 中 速 滤纸 过 滤 ， 保存 于 棕色 试剂 瓶 中 。 

11) 乙酸 - 乙酸 钠 缓冲 溶液 : 将 等 体积 的 无 水 乙酸 钠 深 液 [c(CH;COONa) =2mol/L] 
和 乙酸 溶液 [c(CH;COOH) ] =2mol/L 混合。 

12) 铝 标 准 储存 溶液 : 称 取 1. 0000g 金属 铝 [w( Al) 二 99. 9% ] ， 置 于 聚 乙烯 烧杯 
中 ， 加 入 20mL 水 、3g 氧 氧 化 钠 ， 待 其 完全 溶解 后 ， 用 盐酸 (1. 19g/mL) 慢 慢 中 和 至 
出 现 沉 淀 ， 并 过 量 20mL， 不 断 搅拌 使 其 溶解 ， 冷却， 用 水 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 定 
容 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 1.0mg 铝 。 

13) 分 取 稀释 铝 标准 储存 溶液 ， 配 制 100pg/mL 和 10pg/mL 铝 标准 溶液 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 按 表 3-43 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


表 3-43” 称 样 量 










































































铝 质量 分 数 (%) 试 样 质量 /g 
0. 020 ~ 0. 050 0.3 
>0.050 ~0. 100 0.2 
>0. 100 ~0. 300 0.1 
2) 试 样 溶液 的 制备 ,将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 盖 上 表面 焉 ， 加 入 10mL 盐酸 溶 




















液 (1+1)， 低温 加 热 使 试 样 完 全 溶解 后 ， 取 下 冷却 ， 将 溶液 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 
以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

移 取 10. 00mL 上 述 试 液 置 于 100mL 分 液 漏斗 中 ， 加 入 1mL 硫 代 乙醇 酸 溶 液 和 1 滴 
2,4- 二 硝 基 酚 饱和 溶液 ， 用 碳酸 镁 溶液 调 至 黄色 再 过 量 5mL， 加 水 稀释 至 约 30mL， 加 
入 lmL BPHA 乙醇 溶液 ， 混 匀 放 置 10min。 加 入 15mL 葵 ， 振 荡 3min， 静 置 分 层 。 
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将 水 相 移入 50mL 分 液 漏 斗 中 ， 加 1 滴 2,4- 二 硝 基 酚 饱和 溶液 ， 用 氨水 (1 +1) 
调 至 黄色 ， 滴 加 盐酸 溶液 (1 +10) 至 黄色 恰好 消失 ， 加 入 SmL 乙酸 - 乙酸 钠 缓冲 溶液 
和 0. 5mL 8- 羟基 哗 啉 溶液 ， 混 匀 ， 放 置 5min。 加 入 10. 00mL 三 氧 甲烷 振荡 3min， 静 置 
分 层 ， 将 有 机 相 移 入 干燥 的 10mL 比 色 管 中 。 

3) 测量 : 将 部 分 溶液 移入 lem 吸收 下 中， 以 随同 试 样 的 空白 试验 溶液 为 参 比 ， 于 
分 光 光 度 计 波长 390nm 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 铝 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、0. 50mL 、1. 00mL 、1. 50mL、2. 00mL 、2. 50mL 的 
10pg/mL 铝 标 准 溶液 ， 置 于 一 组 100mL 分 液 漏斗 中 ， 加 水 15mL， 以 下 按 试 样 溶 液 的 处 
理 步骤 进行 茜 取 、 分 离 、 显 色 操 作 ， 测量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
mV, x10™ 






































w( Al) = x100% 


式 中 mi 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 铝 量 ( pg); 

VW 一 一 试 液 总 体积 (mL) ; 

VW 一 一 分 取 试 液体 积 (mL) ; 

mu 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 

2. 铬 天 青 S- 氢 化 十 四 烷 基 吡啶 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 洲 解 ， 用 抗坏血酸 和 邻 二 氮 杂 菲 手 蔽 Fe ( 亚 )、 
Cu (IT) 等 , 在 pH=5.8 的 乙酸 - 乙酸 钠 缓冲 溶液 存在 的 情况 下 ， 加 入 铬 天 青 S- 氧化 十 四 
烷 基 吡啶 与 Al ( 亚 ) 生成 蓝 绿色 络 合 物 ， 于 分 光 光 度 计 波长 625nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 测定 镁 及 镁 合金 中 铝 的 含量 ,测量 范围 为 0.003% ~ 0.300% (质量 
分 数 ) ， 不 适用 于 测定 含 詹 、 钳 、 外 、 稀 土 的 镁 合金 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1+1): 优 级 纯 。 

2) 盐酸 (1+19) : 优 级 纯 。 

3) 氨水 (1+1): 优 级 纯 。 

4) 2,4- 二 硝 基 酚 乙醇 溶液 (1g/L) 。 

5) 抗坏血酸 溶液 (10g/L) : 用 时 现 配 。 

6) 邻 二 氮 杂 非 溶液 (10g/L)。 

7) 铬 天 青 S (0.3g/L) - 氯 化 十 四 烷 基 吡啶 (2g/L) 溶液 : 称 取 0.15g 铬 天 青 S 
和 1g 氧化 十 四 烷 基 吡啶 ,分 别 溶 于 少量 水 中 ， 然 后 合并 ， 用 水 稀释 至 500mL， 混 匀 。 

8) 乙酸 -乙酸 钠 缓 冲 溶液 (pH =5.8): 称 取 90. 2g 无 水 乙酸 钠 溶 于 水 中 ， 加 入 
6. 0mL 冰 乙 酸 ， 用 水 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 定 容 ， 混 匀 。 

9) 铝 标 准 储存 溶液 : 1. 0mg/ mL。 

10) 铝 标 准 溶液 : 100ug/mL 和 10ng/mL。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 ; 称 取 0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
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2) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 约 5mL 水 、2mL 盐酸 溶液 
(1 +1) ， 剧 烈 反 应 后 加 热 蒸 至 约 ImL。 用 水 将 溶液 移 和 人 100mL 容量 瓶 中 ， 定 容 ， 混 义 。 
分 取 试 液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 使 待 测 溶液 中 铝 的 质量 浓度 为 4 ~20ug/mL。 用 水 稀 
释 至 约 50mL， 加 入 4 滴 2,4- 二 硝 基 酚 乙醇 溶液 ， 滴 加 氨水 (1 +1) 至 溶液 呈 黄 色 ， 再 
滴 加 盐酸 溶液 (1+9) 至 黄色 恰好 消失 。 加 入 2mL 抗坏血酸 溶液 ， 混 匀 ， 加 入 2mL 邻 
二 氮 杂 菲 溶液 ， 混 匀 。 沿 瓶 壁 加 入 10mL 铬 天 青 S- 氧化 十 四 烷 基 吡啶 溶液 ， 轻 轻 混 匀 ， 
加 入 10mL 乙酸 -乙酸 钠 缓 冲 溶液 ， 用 水 定 容 ， 混 匀 。 

3) 测量 : 放置 20min 后 ， 将 部 分 溶液 移入 lem 吸收 池 中 ， 以 随同 试 样 的 空白 试验 
溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 625nm 处 测量 其 吸光 度 。 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 
馈 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、0. 20mL、0. 40mL、0. 60mL、0. 80mL、1. 00mL 的 
10pg/mL 铝 标 准 溶液 ， 分 别 置 于 6 个 100mL 容量 瓶 中 (浓度 范围 覆盖 被 测量 点 ) ， 以 
下 按 试 样 溶液 处 理 步 又 进行 显 色 ,测量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ，” 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

TD 
moV, 


式 中 mn 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 铝 量 (jg) ; 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL); 
VW 一 一 分 取 试 液体 积 (mL) ; 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g)。 
3，8- 凑 基 唑 啉 重量 法 






















































































(1) 方法 提要 试 样 以 盐酸 和 硝酸 溶解 ， 在 还 原 性 乙酸 介质 中 ， 用 茶 甲 酸 铵 沉淀 
铝 ， 过 滤 分 离 。 用 盐酸 、 酒 石 酸 溶解 茶 甲 酸 铝 沉 光 ， 在 乙酸 锐 缓冲 介质 中 ， 用 8- 羟基 





唆 啉 沉淀 铝 ， 将 沉淀 过 滤 、 洗 净 ， 干 燥 后 称 量 。 

本 方法 适用 于 测定 镁 及 镁 合金 中 铝 的 含量 ， 测 量 范 围 为 1.50% ~ 12. 00% (质量 分 
数 ) ， 不 适用 于 测定 含 钳 、 针 或 稀土 的 镁 合金 。 

(2) 主要 试剂 

1) 亚硫酸钠 (Na,S0; .7HO) 。 

2) 盐酸 (1.19g/mL)、 氨 水 (0.90g/mL)、 氨 水 (1 +3)、 盐 酸 (1 +3)、 硝 酸 
(3 +1)。 

3) 乙酸 溶液 : 量 取 100mL 冰 乙 酸 (1.05g/mL)， 用 水 稀释 至 1000mL。 

4) 混合 溶液 : 称 取 50g 盐酸 产 腕 和 50g 毛 化 镁 ， 用 50mL 冰 乙 酸 (1.05g/mL) 及 
少量 水 溶解 ,冷却 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

5) 葵 甲 酸 镁 溶液 (100g[L) : 称 取 100g 葵 甲 酸 镁 洲 于 温水 中 ， 加 0. 001g 廊 香 草 
酚 ， 冷 却 后 用 水 稀释 至 1000mL。 

6) 茶 甲 酸 馈 洗 液 : 量 取 100mL 葵 甲 酸 镁 溶液 ， 用 900mL 水 稀释 ， 加 20mL 冰 乙 酸 
(1.05g/mL) ， 混 匀 。 
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7) 酒石酸 溶液 (500g/L)。 

8) 8- 羟基 哗 啉 溶液 (20g/L) : 称 取 20g 8- 羟基 嗪 啉 ， 溶 于 80mL 冰 乙 酸 (1.05g/ mL) 
中 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 用 中 速 滤纸 过 滤 ， 保 存 于 棕色 瓶 中 。 

9) 乙酸 铵 溶液 (600g/LL)。 

10) 省 酚 蓝 乙醇 溶液 (2. 0g/L) 。 

11) 中 性 红 乙 醇 溶 液 (0. 5g/L) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 铝 含量 为 1.50% ~5.00% (质量 分 数 ) 时 称 取 0.5g 试 样 ， 铝 含量 为 
5.00% (大 于 ) ~12.00% (质量 分 数 ) 时 称 取 1.0g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 的 处 理 : 将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 盖 上 表面 下 ， 加 入 25mL 水 ， 缓慢 加 
入 5mL 盐酸 ( 称 取 1.0g 时 ， 加 入 10mL) ， 加 入 2mL 硝酸 溶液 (3 +1)， 反 应 缓慢 后 ， 
加 热 至 完全 溶解 。 若 有 残余 物 ， 则 用 中 速 滤纸 过 滤 ， 用 热 水 洗 涤 烧 杯 及 残余 物 各 5 次 
或 6 次， 弃 去 残余 物 。 合 并 主 液 和 洗 液 ， 者 沸 1 ~2min， 用 水 稀释 至 约 50mL。 当 铝 的 
质量 分 数 大 于 5% 时 ， 将 试 液 移 人 250mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 移 取 
50. 00mL 置 于 250mL 烧杯 中 。 

于 上 述 试 液 中 加 入 40mL 水 、2 滴 或 3 滴 溴 酚 蓝 乙醇 溶液 ， 用 氨水 (1 +3) 中 和 至 
溶液 变 为 紫色 ， 加 入 20mL 混合 溶液 ， 在 搅拌 下 缓慢 加 入 20mL 茶 甲 酸 铵 溶液 ， 继 续 搅 
拌 加 热 至 沸 并 保持 微 沸 5min。 用 中 速 滤 纸 过 滤 ， 用 者 沸 的 茶 甲 酸 铵 洗 液 洗涤 烧杯 和 沉 
淀 各 8 ~ 10 次 ， 弃 去 滤液 。 

将 50mL 盐酸 溶液 (1+3) 和 10mL 酒石酸 溶液 混合 ， 加 热 者 沸 ， 分 次 将 上 述 沉淀 
溶 于 原 烧杯 中 ， 用 热 水 洗 涤 滤 纸 8 ~ 10 次 ， 将 洗涤 液 与 主 液 合并 ， 移 入 400mL 烧杯 中 。 
加 入 lg 亚硫酸钠， 搅拌 使 其 完全 溶解 。 加 数 滴 中 性 红 乙 醇 溶液 ， 用 氨水 (1 +3) 调 至 
溶液 恰 变 为 黄色 。 用 水 稀释 至 约 200mL， 加 热 至 约 70% 。 用 乙酸 溶液 调 至 红色 ， 在 搅 
拌 下 缓慢 加 入 40mL 8- 羟基 唑 啉 溶液 和 50mL 乙酸 铵 溶液 ， 在 约 70% 静 置 30min。 用 在 
130C 恒 量 的 卉 坑 式 过 滤器 过 滤 含 沉淀 的 试 液 ， 用 热 水 洗 次 沉淀 6 ~8 次 。 在 烘箱 中 于 
130%C 和 干燥 至 恒 量 ， 置 于 干燥 器 中 ,冷却 至 室温 后 称 量 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
0. 05873 x mV 

Movi 
式 中 0. 05873 一 一 8- 产 基 唆 啉 铝 换算 为 铝 的 因数 ; 

mm 一 一 8- 产 基 唆 啉 铝 的 质量 (g) ; 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL ) ; 

VW 一 一 分 取 试 液体 积 (mL) ; 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 

4. EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 溶解 ， 在 pH =2 ~3 的 酸性 溶液 中 ,使 铝 和 其 他 金属 
离子 与 EDTA 完全 络 合 。 在 pH =5 ~6 的 洲 液 中 ， 以 二 甲 酚 橙 为 指示 剂 ， 用 乙酸 锌 标准 











































































































w( Al) = x 100% 
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溶液 滴定 过 量 的 EDTA， 然 后 再 以 氟 化 贸 解 蔽 EDTA- 铝 络 合 物 ， 释 放出 的 EDTA 再 用 乙 
酸 锌 标准 溶液 滴定 。 根 据 乙 酸 锌 标准 溶液 的 第 二 次 消耗 量 换算 出 铝 的 含量 。 

本 方法 适用 于 不 含 钳 、 稀 土 的 镁 合金 中 铝 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 2.00% ~ 
10. 00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 磨 香 草 酚 蓝 乙醇 溶液 (1. 0g/L) 。 

2) 二 甲 酚 楼 指 示 剂 溶液 (2g/LL) 。 

3) 氟 化 匀 溶液 (100g 人 所 ) : 储 于 塑料 瓶 中 。 

4) 六 次 甲 基 四 胺 - 盐酸 缓冲 溶液 : 称 取 150g 六 次 甲 基 四 胺 ， 溶 于 水 中 ， 用 水 稀释 
至 500mL， 加 20mL 盐酸 ， 摇 匀 。 

5) EDTA 标准 溶液 [c(C,H,N;,0,Na, . 2H,0) 二 0.02mol/L]: 称 取 7.5g EDTA 二 
钠 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 200mL 水 ， 溶 解 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 播 匀 。 

6) 铝 标准 溶液 : 0. 5mg/ mL。 

7) 乙酸 锌 标准 浴 液 |c[Zn(CH;C00), :2H,0] =0.02mol/L} : 称 取 乙 酸 锌 4.39g 
溶 于 500mL 水 中 ， 并 滴 加 乙酸 溶液 (1.045g/mL) 3 ~ 5mL 至 溶液 港 清 ,， 稀释 至 
1000mL， 摇 勺 。 

用 铝 标准 溶液 或 镁 合金 标准 物质 (其 铝 含量 与 试 样 的 铝 含量 接近 ) 在 分 析 条 件 下 
标定 ， 计 算出 乙酸 锌 标准 溶液 对 铝 的 滴定 度 7 (mg/mL)。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 铝 含量 为 2. 00% ~5.00% (质量 分 数 ) 时 称 取 1.0g 试 样 ， 铝 含量 为 
5. 00% (大 于 ) ~ 10.00% (质量 分 数 ) 时 称 取 0.5g 试 样 ， 精 确 至 0.0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 分 数 次 缓慢 加 入 20mL 盐酸 溶 
液 (1 +2) ， 滴 加 数 滴 过 氧化 氧 ， 加 热 至 试 样 完全 溶解 ， 冷 却 后 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

移 取 10. 00mL 上 述 溶液 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 10 ~ 12mL EDTA 标准 溶液 ， 加 
50mL 水 和 3 滴 或 4 滴 廊 香草 酚 蓝 指示 剂 ， 用 氨水 (1 +1) 调节 至 溶液 红色 消退 。 加 热 
煮沸 2min ， 取 下 用 流水 冷却 。 加 10mL 六 次 甲 基 四 胺 - 盐酸 缓冲 溶液 和 2 滴 或 3 滴 二 甲 
酚 橙 指示 剂 溶液 ， 用 乙酸 锌 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 黄色 突变 为 红色 (不 计 读 数 )。 加 
10mL 气 化 铵 溶液 ， 加 热 者 沸 1 ~2min， 取 下 用 流水 冷却 。 加 1 滴 或 2 滴 二 甲 酚 橙 指示 
剂 溶液 ， 再 用 乙酸 锌 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 黄色 突变 为 红色 即 为 终点 。 

注意 : EDTA 标准 溶液 的 加 入 量 应 根据 铝 量 而 定 ，1mL EDTA 标准 溶液 (0. 02mol/L) 
相当 于 0. 54mg 铝 ， 并 过 量 20% ; 广 香 草 酚 蓝 指 示 剂 变色 范围 为 pH=1.2 ( 红 ) ~2.8 
( 黄 ) ， 由 于 试 样 中 其 他 共存 元 素 的 干扰 ， 试 液 在 pH =2. 8 左右 呈 浅 黄色 ， 如 果 不 易 判 
斯 ， 也 可 用 精密 pH 试纸 控制 溶液 的 pH 值 为 2 ~3; 注意 二 甲 酚 杰 指示 剂 溶液 的 质量 ， 
保存 时 间 不 宜 过 长 ， 否 则 灵敏 度 降低 ， 影 响 对 终点 的 判断 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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w( Al) = x 100% 
式 中 7 一 一 乙酸 锌 标准 溶液 对 铝 的 滴定 度 (mg/mL); 
/一 一 滴定 试 样 时 所 消耗 的 乙酸 锌 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

mm 一 一 试 样 的 质量 (mg) 。 

5. 铬 天 青 S 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 溶解 ， 在 pH =5.4 ~5.8 的 弱酸 性 溶液 中 ， 铝 与 铬 天 青 
S 生成 紫红 色 络 合 物 ， 于 分 光 光 度 计 上 560nm 波长 处 测量 其 吸光 度 。 

铜 、 铁 、 错 、 包 等 稀土 元 素 对 测定 有 影响 ,采用 硫 脲 和 抗坏血酸 掩蔽 铜 与 铁 ， 以 
EDTA- Zn 掩 项 钳 及 1.5% 以 下 的 包 和 部 分 其 他 稀土 元 素 。 对 于 皱 的 干扰 ， 用 酒石酸 钠 
掩蔽 铝 ， 而 不 再 以 铬 天 青 S 显 色 为 参 比 液 ， 以 补偿 法 消除 其 影响 。 

本 方法 适用 于 测定 镁 合金 中 铝 含量 ， 测 定 范 围 为 0.10% ~ 0.40% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 甲 基 检 指 示 剂 溶液 (1. 0g/L)。 

2) 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (150g/L)。 

3) 抗坏血酸 溶液 (10g/L) : 用 时 现 配 。 

4) 硫 脲 溶液 (50g/L) : 用 时 现 配 。 

5) 酒石酸 钠 溶 液 (15g/L) 。 

6) 馈 天 青 S 溶液 (0.25g/L): 称 取 0.025g 铬 天 青 S 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 40mL 
水 后 ， 再 加 60mL 乙醇 (95% )， 播 匀 。 

注意 : 要 注意 铬 天 青 $ 试剂 的 质量 ， 该 试剂 应 是 深 棕 色 粉 末 ， 呈 土 黄色 时 已 不 能 
使 用 。 

7) EDTA- Zn 溶液 (0. 01mol/L) : 由 0. 02mol/L EDTA 溶液 和 0.02molXL 锌 溶液 等 
体积 混合 。 


Q@ 0.02mol/L EDTA 溶液 的 制 法 : 称 取 0.74g 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 ， 溶 解 于 100mL 水 





















































中 5 
@) 0. 02mol]L 锌 溶液 的 制 法 : 称 取 0. 13g 纯 锌 (质量 分 数 为 99. 99% ) ， 用 10mL 盐 
酸 溶液 (1+1) 洲 解 ， 加 热 莹 发 至 2 ~3mL， 用 水 稀释 至 100mL， 摇 勺 。 








8) 铝 标 准 溶液 A: 0. 50mg/mL。 
9) 铝 标准 溶 液 B: Sug/mL。 
10) 纯 镁 (质量 分 数 为 99. 99% ) 。 
(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 量 : 铝 含量 为 0.10% ~0.20% (质量 分 数 ) 时 称 取 0. 20g 试 样 ， 铝 含量 为 
0.20% (大 于 ) ~0.40% (质量 分 数 ) 时 称 取 0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 溶液 (1 +1)， 
待 剧烈 反应 停止 后 ， 加 热 至 试 样 完全 溶解 ,， 冷却， 移入 ( 若 有 不 溶 物 ， 则 过 滤 ) 
100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
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分 取 5. 00mL 两 份 试 液 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 各 加 1L 滴 甲 基 橙 指示 剂 溶液 ， 用 
氨水 (1+1) 中 和 至 黄色 ， 然 后 滴 加 盐酸 溶液 (1 +11) 至 溶液 刚 变 红 ， 并 准确 过 量 
2mL。 一 份 作 试 液 (不 加 酒石酸 钠 ); 男 一 份 作 参 比 液 ， 加 1mL 酒石酸 钠 溶 液 。 两 份 中 
均 加 入 1mL EDTA- Zn 溶液 ， 在 沸水 浴 中 加 热 Imin， 取 下 用 流水 冷却 至 室温 后 ， 加 lmL 
抗坏血酸 溶液 和 lmL 硫 脲 溶液 ， 准 确 加 入 7.00mL 铬 天 青 S 溶液 和 10mL 六 次 甲 基 四 胶 
溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

3) 测量 : 用 0.S$cm 吸收 了 下， 于 分 光 光 度 计 上 560nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲 
线 上 查 得 相应 的 铝 量 。 

注意 : 要 严格 控制 酸度 ， 否 则 对 测定 会 有 影响 ， 当 室温 为 15 ~25% 时 ， 铝 与 铬 天 
青 S 络 合 物 的 吸光 度 在 2h 之 内 基本 稳定 ， 但 随 着 温度 的 升 高 ， 络 合 物 的 稳定 时 间 缩 
短 ， 当 室温 为 25 ~35% 时 ， 在 40min 内 吸光 度 无 明显 变化 ， 因 此 操作 应 尽量 在 40min 







































































之 内 完成 。 
4) 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 与 试 样 同 质量 的 纯 镁 ， 置 于 300mL 烧杯 中 ,缓慢 加 入 
20mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 溶 解 ， 冷 却 至 室温 后 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 











刻度 ， 摇 匀 。 

分 取 6 份 镁 底 液 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ,依次 加 入 0mL、1.00mL、2. 00mL、 
3. 00mL、4. 00mL、5. 00mL 铝 标 准 溶 液 B， 各 加 1 滴 甲 基 柳 指示 剂 溶 液 ， 用 氨水 (1 +1) 
中 和 至 黄色 ， 然 后 滴 加 盐酸 溶液 (1 +11) 至 溶液 刚 变 红 ， 并 准确 过 量 2mL， 以 下 按 
显 色 操 作 进 行 ， 以 不 加 铝 标 准 溶液 的 一 份 为 参 比 液 ， 测 量 其 吸光 度 ， 并 绘制 成 校准 
曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 











mr 
w(Al) =— x100% 
m 


式 中 mi 一 一 从 标准 曲线 上 查 得 的 铝 量 ( mg) ; 
一 一 显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

二 、 锡 的 测定 

在 此 介绍 邻 茶 二 酚 紫 分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 硝酸 分 解 ， 在 握 化 铵 存在 的 情况 下 ， 加 入 铁 盐 ， 用 和 毛 氧 化 
钠 溶 液 调节 溶液 pH 值 为 7 ~8， 共 沉淀 锡 分 离 镁 ,然后 用 硫酸 溶解 沉淀 。 在 硫酸 -柠檬 
酸 介 质 中 ,， 锡 (了 ) 与 邻 葵 二 酚 紫 和 省 化 十 六 烷 基 三 甲 贸 形成 绿色 络 合 物 ， 于 分 光 光 
度 计 662nm 处 ， 测 量 其 吸光 度 。 

对 于 铁 〈 亚 ) 的 干扰 ， 用 抗坏血酸 将 其 还 原 至 低 价 消除 。 

本 方法 适用 于 原生 镁 锭 中 锡 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.0005% ~0.0100% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧化 镁 : 优 级 纯 。 

2) 氨水 (0.90g/mL)、 硝 酸 (1+1) 、 硫 酸 (1 +1)。 
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3) 硫酸 (1.0molL) : 100mL 含 2 滴 或 3 滴 过 氧化 氨 (1. 10g/mL)。 

4) 硫酸 -柠檬 酸 混合 酸 : 称 取 25. 0g 柠檬 酸 深 于 400mL 水 中 ,缓慢 加 入 30mL 硫酸 
(1. 84g/mL) ， 用 水 稀释 至 500mL， 混 匀 。 

5) 氧 氧 化 钠 溶液 (200g/L) 。 

6) 抗坏血酸 溶液 (20g/L) : 用 时 配制 。 

7) 邻 茶 二 酚 紫 (PV) 溶液 (0.2g/L)。 

8) 省 化 十 六 烷 基 三 甲 饺 (CTMAB) 溶液 (0.3g/L): 称 取 0.15g CTMAB 溶 于 
350mL 无 水 乙醇 中 ， 用 水 稀释 至 500mL， 混 匀 。 

9) 铁 溶 液 (1g/L) : 称 取 0.484g 氧化 铁 〈FeCl, .6H,O) 置 于 烧杯 中 ， 加 6mL 盐 
酸 溶液 (1 +1) ， 用 水 溶解 ， 稀 释 至 100mL， 混 匀 。 

10) 氧化 贸 洗 液 (10g/L) : 100mL 含 1mL 氨水 (0. 90g/mL)。 

11) 锡 标 准 储存 溶液 : 称 取 0. 1000g 金属 锡 [w(Sn) >99.9% ] 置 于 150mL 烧杯 
中 ， 加 10mL 硫酸 (1.84g/mL)， 加 热 至 完全 溶解 冒 硫酸 白 烟 ， 冷却， 加 25mL 硫酸 
(1. 84g/mL) ， 用 硫酸 溶液 (1 +9) 洗 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 并 用 硫酸 溶液 (1 +9) 稀 
释 至 刻度 ， 混 名。 此 溶液 1mL 含 0.1mg 锡 。 

12) 锡 标 准 溶液 : 移 取 25. 00mL 锡 标 准 储存 溶液 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 用 硫酸 溶 
液 (1 +9) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 $.0ug 锡 。 用 时 配制 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 按 表 3-44 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
























































表 3-44 称 样 量 





























锡 的 质量 分 数 ( % ) 试 样 质量 /g 试 液 总 体积 /mL 分 取 试 液体 积 /mL 
0. 0005 ~ 0. 0010 2. 0000 一 全 部 
>0. 0010 ~ 0. 0050 2. 0000 100 20. 00 
>0. 0050 ~ 0. 0100 2. 0000 100 10. 00 
2) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 水 约 50mL， 分 数 次 加 35mL 
硝酸 溶液 (1 +1) ， 盖 上 表面 下， 加 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 煮 漳 5min， 用 水 洗 表 面 妈 及 

















杯 壁 ， 加 水 至 150mL。 

加 5mL 铁 溶液 和 10g 氧化 铵 ， 用 氨水 调 至 刚 出 现 氨 氧 化 铁 沉 淀 (此 时 溶液 pH 值 
为 6~7)， 再 加 6~7mL 氮 水 ， 加 水 至 200mL， 加 热 煮沸 1 ~2min。 取 下 稍 冷 ， 趁 热 用 
快速 滤纸 过 滤 ， 用 热 的 握 化 狠 洗 液 洗涤 烧杯 及 沉淀 各 8 ~ 10 次 ， 弃 去 滤液 ， 用 20mL 热 
硫酸 (1.0mol/L) 溶解 沉淀 于 原 烧 杯 中 ， 用 水 洗涤 4 次 或 5 次 。 以 氨 氧 化 钠 溶 液 调 至 
溶液 刚 出 现 氧 氧化 铁 沉 淀 ， 用 硫酸 溶液 (1 +1) 调 至 沉淀 恰好 溶解 并 过 量 一 滴 ， 将 试 
液 加 热 至 清亮 ， 冷却 至 室温 。 

按 表 3-44 将 上 述 试 液 转 入 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 并 按 表 3-44 移 取 相 
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应 量 的 试 液 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10. 0mL 硫酸 - 柠檬 酸 混 合 酸 和 5. 0mL 抗坏血酸 
溶液 ， 混 匀 ， 加 入 5. 0mL 邻 茶 二 酚 紫 (PV) 溶液 和 5.0mL 省 化 十 六 烷 基 三 甲 铵 
(CTMAB) 溶液 (每 加 一 种 试剂 均 需 轻 轻 混 匀 )， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 放 置 30min。 

3) 测量 : 将 部 分 溶液 移入 3cm 吸收 焉 中， 于 分 光 光 度 计 波长 662nm 处 ， 以 水 为 参 
比 ， 测 量 其 吸光 度 。 将 所 测试 液 的 吸光 度 减 去 空白 试验 溶液 的 吸光 度 后 ， 在 校准 曲线 
上 查 得 相应 的 锡 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL、5. 00mL 锡 
标准 溶液 分 别 置 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10. 0mL 硫酸 -柠檬 酸 混合 酸 ， 以 下 按 试 样 
溶液 显 色 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 锡 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


mV, x10™ 
一 X100% 
































W(Sn) = 


式 中 mi 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 锡 量 ( pg); 
太一 一 试 液 总 体积 (mL); 
VW 一 一 分 取 试 液体 积 (mL) ; 
mu 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 

三 、 锂 的 测定 

在 此 介绍 火焰 原子 吸收 光谱 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硝酸 溶解 ， 以 空气 - 乙 烽 贫 人 燃 性 火焰 ， 于 原子 吸收 光谱 仪 波 
长 670. 8nm 处 测量 锂 的 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镁 合金 中 锂 含量 的 测定 ,测量 范围 为 0.0020% ~ 0.250% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 纯 镁 [w(Mg) =99.9% ， 不 含 锂 ] 、 氧 氟 酸 (1. 14g[mL) 、 硝 酸 (1.42g/mL) 、 
硝酸 (1 +1) 、 硝 酸 (1 +9) 、 过 氧化 氨 (1. 10g[mL) 、 硫 酸 (1 +1)。 

2) 镁 溶液 (20mg/mL): 称 取 20. 00g 纯 铂 ， 置 于 2000mL 烧杯 中 ， 分 数 次 加 入 
600mL 硝酸 溶液 (1+1) ， 加 热 至 溶解 完全 (可 加 工 滴 条 助 溶 ) ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 
1000mL 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 。 

3) 锂 标准 储存 溶液 : 称 取 5. 3228g 碳酸 锂 (光谱 纯 ) ， 置 于 500mL 烧杯 中 ， 绥 慢 
加 入 120mL 硝酸 洲 液 (1 + 9)， 加 热 至 溶解 完全 ， 并 驱除 二 氧化 碳 , 冷却 , 移入 
1000mL 容量 瓶 中 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 1mg 锂 。 

4) 锂 标 准 溶液 : 10pg/mL 和 50ug/mL。 

(3) 仪器 ”原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 烽 火 焰 人 燃烧 器 和 锂 空心 阴极 灯 。 仪 器 应 
满足 火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

(4) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 0. 5g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 的 处 理 : 称 取 0. 5000g 纯 镁 ， 随 同 试 样 做 空白 试验 。 
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将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 硝酸 溶液 (1 + 1) ， 待 剧烈 反应 停止 后 ， 加 
热 至 浴 解 完全 ， 可 加 数 滴 过 氧化 氧 浴 解 。 

若 有 不 溶 物 ， 则 过 滤 并 洗 次 不 溶 物 ， 将 残渣 连同 滤纸 置 于 铂 南 吉 上 ， 灰 化 ， 于 
550% 灼 烧 ， 冷 却 。 加 2mL 硫酸 溶液 (1 +1) 和 5mL 氧 氟 酸 ， 并 逐 滴 加 入 硝酸 溶液 
(1+1) 至 浴 液 清亮 ， 加 热 蒸 至 近 于 ， 于 750% 灼 烧 数 分 钟 ， 冷 却 ， 用 少量 的 硝酸 溶液 
(1+1) 溶解 残渣 ， 必 要 时 过 滤 ， 将 此 试 液 合并 于 滤液 中 。 

3) 测量 : 根据 锂 的 质量 分 数 ， 按 表 3-45 处 理 试 样 溶液 ， 于 原子 吸收 分 光 光 度 计 
670. 8nm 处 ， 以 空气 - 乙 烽 贫 燃 性 火焰 ， 以 水 调 零 ,测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 计算 得 
出 锂 的 含量 。 



































表 3-45 试 样 的 处 理 











锂 的 质量 分 数 (% ) 试 液体 积 /mL 移 取 试 液 体积 /mL 稀释 体积 /mL 
0. 0020 ~0. 0100 100 一 一 
>0.0100 ~0. 050 500 一 一 
>0. 050 ~0. 250 250 10 100 











4) 校准 曲线 的 绘制 

Q 标准 系列 溶液 的 制备 

a. 适用 于 锂 的 质量 分 数 为 0.0020% ~ 0.0100% 的 测定 ， 于 一 系列 100mL 容量 瓶 中 
分 别 加 入 0mL、1. 00mL、2. 00mL、3.00mL、4.00mL、5. 00mL 的 10pg/mL 锂 标准 溶 
液 ， 各 加 入 25mL 镁 溶液 及 2mL 硝酸 溶液 (1 +1)， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

b. 适用 于 锂 的 质量 分 数 为 0.0100% ~0.050% 的 测定 : 于 一 系列 100mL 容量 瓶 中 分 
别 加 入 0mL、1.00mL、2.00mL、3.00mL、4.00mL、5. 00mL 的 50pg/mL 锂 标准 溶液 ， 
各 加 入 25mL 镁 溶液 及 2mL 硝酸 溶液 (1 +1)， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

c. 适用 于 锂 的 质量 分 数 为 0.050% ~0.250% 的 测定 : 于 一 系列 100mL 容量 瓶 中 分 
别 加 入 0mL、1.00mL、2.00mL、3.00mL、4.00mL、5. 00mL 的 10pg/mL 锂 标准 溶液 ， 
各 加 入 lmL 镁 溶液 及 2mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

@ 测量 吸光 度 。 每 一 溶液 的 吸光 度 减 去 零售 量 溶液 的 吸光 度 为 净 吸 光度 ， 以 净 吸 
光度 为 纵 坐 标 ， 锂 元 素 含量 为 横 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

或 称 取 不 同 含量 的 同类 标准 物质 按 分 析 步 又 操作 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(5) 结果 计算 ，” 试 样 中 锂 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

. (m,—m)V, x10™ 
w(Li) = 二 x100% 
式 中 m, 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 试 样 溶液 中 的 锂 量 (pg); 
mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 随同 试 样 空白 试验 溶液 中 的 锂 量 (ug) ; 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL); 
VW 一 一 分 取 试 液体 积 (mL) ; 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g)。 





=, 
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四 、 锰 的 测定 

1. 高 砚 酸 盐分 光 光 度 法 (一 ) 

(1) 方法 提要 试 样 以 硫酸 溶解 ,在 氢 硼 酸 及 硝酸 存在 下 ， 用 高 而 酸 钾 将 馈 
( 卫 ) 氧化 至 锰 〈 碍 ) ， 于 分 光 光 度 计 波长 545nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镁 合金 ( 含 Zz、RE、Th 和 Ag) 中 锰 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 
0. 050% ~ 2.70% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 



















































































1) 高 碘 酸 钾 。 

2) 硝酸 (1.40g/mL) : 者 沸 3 ~5min 或 通 和 人 二 氧化 碳 气 流 以 除去 氮 的 氧化 物 。 
3) 硫酸 (1+3) 。 

4) 氟 硼 酸 洲 液 (1+99): 取 10mL 氟 硼 酸 (40% ) ， 用 水 稀释 至 1000mL。 











5) 去 还 原 剂 的 水 : 将 分 析 用 水 加 热 煮 沸 ， 每 升 用 10mL 硫酸 (1+3) 酸化 ， 加 少 
许 高 碘 酸 钊 ， 继 续 煮 沸 约 10min， 冷却。 

6) 亚 硝酸 钠 溶 液 (20g/L) : 用 时 现 配 。 

7) 鳃 标准 储存 溶液 

Q 取 适 量 电 解 锰 [w( Mn) 二 99. 9% ] 置 于 盛 有 60 ~ 80mL 硫酸 溶液 (1 +3) 和 约 
100mL 水 的 烧杯 中 ， 摇 动 数 分 钟 ， 弃 去 酸 溶液 ， 以 水 洗涤 数 次 ， 再 用 丙酮 清洗 1 次 或 2 
次 。 在 100% 恒温 箱 中 烘 干 约 2min， 置 于 干燥 器 中 冷却 ， 然 后 称 取 1. 0000g 电解 锰 置 于 
400mL 高 形 烧 杯 中 ， 加 入 40mL 硫酸 溶液 (1 +3) 溶解 ， 加 约 80mL 水 者 沸 数 分 钟 ， 冷 
却 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 1mg 鳃 。 

@ 称 取 2. 877g 高 锰 酸 钾 置 于 400mL 高 形 烧 杯 中 ， 用 约 200mL 水 溶解 ， 加 入 40mL 
硫酸 溶液 (1+3)、 适 量 亚硫酸钠 或 过 氧化 氨 (1.10g/mL) 还 原 高 锰 酸 ， 老 沸 除 去 过 
量 的 二 氧化 硫 或 过 氧化 氨 ， 冷 却 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 名。 此 
溶液 lmL 含 1mg 锰 。 

8) 锰 标 准 溶液 : 移 取 10.00mL 镭 标 准 储存 溶液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 100ug 锰 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 按 表 3-46 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


表 3-46 称 样 量 








































































































鳃 质量 分 数 ( % ) 试 样 质量 /g 硫酸 (1 +3) 体积 /mL 
0. 050 ~ 0.50 0. 20 15 
>0.50 ~2.70 0. 50 10 




















2) 空白 试验 : 于 铂 严 中 加 入 20mL 硝酸 (1. 40g/mL) ， 莹 发 至 干 ， 以 少量 温水 溶 
解 残 深 ， 移 入 250mL 高 型 烧杯 中 ， 用 水 稀释 至 约 40mL， 加 入 1SmL 硫酸 溶液 (1 +3) 
和 5mL 气 硼 酸 溶液 ， 以 水 稀释 至 约 60mL， 以 下 随同 试 样 进行 测定 。 
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3) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 250mL 高 型 烧杯 中 ， 盖 上 表面 亚 ， 按 表 3-46 慢 
慢 加 入 硫酸 溶液 (1 + 3)， 待 试 样 溶解 完全 后 ， 加 入 20mL 硝酸 (1.40g/mL) 和 5mL 
气 硼 酸 溶 液 。 当 锰 的 质量 分 数 大 于 0. 50% 时 ,将 溶解 完全 后 的 试 液 移 入 100mL 容量 瓶 
中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 名。 分 取 10.00mL 试 液 置 于 原 人 烧杯 中 ， 再 补 加 1S$mL 硫酸 溶液 
(1+3)、20mL 硝酸 (1. 40g/mL) 和 5mL 氟 硼 酸 ， 以 水 稀释 至 60mL。 

将 上 述 试 液 者 沸 1 ~2min， 稍 冷 , 加 入 0. 5g 高 碘 酸 钾 ， 继 续 者 沸 3min， 在 近 沸 下 
保温 10min, 冷却 ， 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 去 还 原 剂 的 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

4) 测量 : 移 取 部 分 显 色 溶 液 置 于 lcm 吸收 下 中， 向 剩余 的 显 色 液 中 边 揪 边 滴 加 亚 
硝酸 钠 浴 液 至 紫色 刚好 褪去 ， 移 取 其 溶液 置 于 另 一 吸收 亚 中 作为 参 比 液 ， 于 分 光 光 度 
计 波 长 545nm 处 测量 其 吸光 度 。 减 去 随同 试 样 的 空白 试验 溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 
上 查 出 相应 的 锰 量 。 

5) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、1. 00mL 、3. 00mL 、6. 00mL 、9. 00mL 、12. 00mL、 
15. 00mL 的 100jg/mL 镭 标 准 溶液 置 于 一 组 250mL 高 型 烧杯 中 ， 加 入 15mL 硫酸 溶液 
(1+3)、20mL 硝酸 (1. 40g/mL) 、5mL 氟 硼 酸 溶液 ， 以 下 按 显 色 操 作 进 行 ， 测 量 吸 光 
度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 锰 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
mV x10™ 
mp X100% 

式 中 mj 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 镭 量 (hg) ; 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL); 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g); 
VW 一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) 。 

2. 高 砚 酸 盐分 光 光 度 法 (二 ) 

(1) 方法 提要 试 样 以 硫酸 溶解 ， 以 硝酸 氧化 ， 在 磷酸 存在 的 情况 下 ， 用 高 碘 酸 
钾 将 锰 〈 开 ) 氧化 至 锰 ( 证 ) ， 于 分 光 光 度 计 波 长 525nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镁 及 镁 合金 (不 含 Zr、RE、Th 和 Ag) 中 鳃 含量 的 测定 ， 测 定 范围 
为 0.010% ~0.800% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 高 碘 酸 钾 。 

2) 硝酸 (1. 40g/mL) : 将 硝酸 者 沸 3 ~ Smin 或 通 二 氧化 碳 气流 以 除去 所 的 氧 
化 物 。 

3) 亚 硝 酸 钠 溶液 (20g/L) : 用 时 现 配 。 

4) 磷酸 (1.71g/mL) 、 氧 氟 酸 (1. 14g/mL) 、 硫 酸 (1 +3)。 

5) 去 还 原 剂 的 水 : 将 分 析 用 水 加 热 煮 沸 ， 每 升 用 10mL 硫酸 (1+3) 酸化 ， 加 少 
许 高 碘 酸 钾 ， 继 续 者 沸 约 10min， 冷却 。 

6) 鳃 标准 储存 溶液 : 1mg/ mL。 

7) 鳃 标准 溶液 : 100kg/mL。 































































































w( Mn) = 
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(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 量 : 按 表 3-47 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


表 3-47 称 样 量 

















鳃 质量 分 数 (%) 试 样 质量 /g 硫酸 (1 +3) 体积 /mL 硝酸 (1.40g/mL) 体积 /mL 
0. 010 ~0. 050 1 25 25 
>0.050 ~0.400 0.5 20 25 
>0.400 ~0. 800 0.5 10 5 











2) 空白 试验 

Qa 锰 的 质量 分 数 为 0.010% ~ 0.050% 时 ， 于 铂 亚 中 加 入 25mL 硝酸 (1. 40g/mL) 
和 5mL 硫酸 溶液 (1 +3) ， 蒸 发 至 干 ， 以 少量 温水 溶解 残 漆 ， 移 人 250mL 高 型 烧杯 中 ， 
用 水 稀释 至 约 40mL， 加 入 20mL 硫酸 溶液 (1 +3) 、$mL 磷酸 (1.71g/mL) 和 2 滴 或 3 
滴 氧 氟 酸 (1. 14g/mL) ， 以 下 随同 试 样 进行 操作 。 

@ 锰 的 质量 分 数 为 0.050% (大 于 ) ~ 0.400% 时 ， 于 铂 亚 中 加 入 25mL 硝酸 
(1.40g/mL) ， 蒸 发 至 干 ， 用 少量 温水 溶解 残 漆 ， 移 人 250mL 高 型 烧杯 中 ， 用 水 稀释 体 
积 约 为 40mL， 加 入 20mL 硫酸 溶液 (1 +3) 、SmL 磷酸 (1.71g/mL) 和 2 滴 或 3 滴 氨 
氛 酸 (1. 14g/mL) ， 以 下 随同 试 样 进行 操作 。 

@ 锰 的 质量 分 数 为 0.400% (大 于 ) ~ 0.800% 时 , 于 铂 生 中 加 入 25mL 硝酸 
(1.40g/mL) ， 蔡 发 至 干 ， 用 少量 温水 溶解 残 酒 ， 加 入 5mL 硫酸 溶液 (1 +3)，, 移入 
100mL 容量 瓶 中 ， 冷却 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 勺 。 移 取 20. 00mL 试 液 置 于 250mL 
高 型 烧杯 中 ,用 水 稀释 体积 约 为 40mL， 加 入 15mL 硫酸 溶液 (1 + 3)、3mL 硝酸 
(1.40g/mL) 、5mL 磷酸 (1.71g/mL) 和 2 滴 或 3 滴 氧 氟 酸 (1.14g/mL)， 以 下 随同 试 
样 进行 操作 。 

3) 测定 : 将 试 样 置 于 250mL 高 型 烧杯 中 ， 盖 上 表面 四 ， 加 入 10mL 水 ， 然 后 按 表 
3-47 慢 慢 加 入 硫酸 溶液 (1 +3) ， 待 反应 完全 后 ， 按 表 3-47 加 入 硝酸 和 2 滴 或 3 滴 氢 
氟 酸 ， 者 沸 数 分 钟 ， 取 下 ,冷却 。 锰 的 质量 分 数 为 0.400% (大 于 ) ~0.800% 时 ， 将 上 
述 试 液 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 勺 ， 移 取 20. 00mL 试 液 置 于 250mL 
高 型 烧杯 中 ， 加 入 15mL 硫酸 溶液 (1+3) 和 25mL 硝酸 (1. 40g/mL) 。 用 水 稀释 至 约 
60mL， 加 入 5mL 磷酸 。 者 沸 溶 液 ， 加 入 0. 5g 高 碘 酸 钾 ， 者 沸 3min， 在 近 沸 下 保温 
15min， 冷却 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 去 还 原 剂 的 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

移 取 部 分 显 色 溶液 置 于 1~3cm 吸收 正中 ， 向 剩余 的 显 色 液 中 边 摇 动 边 滴 加 亚 硝 酸 
钠 溶液 至 紫色 刚好 褪去 。 移 取 其 溶液 置 于 另 一 吸收 下 中 作 参 比 液 ， 于 分 光 光 度 计 波长 
525nm 处 测量 其 吸光 度 。 减 去 随同 试 样 的 空白 试验 溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 
相应 的 锰 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、1. 00mL、2. 00mL 、3. 00mL 、4. 00mL、5. 00mL 的 
100mg/mL 镭 标 准 溶 液 和 0mL、1.00mL、2.00mL、5.00mL、10.00mL、15. 00mL、 
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20. 00mL 的 100ugvmL 锰 标 准 浴 液 ， 分 别 置 于 两 组 250mL 高 型 烧杯 中 ， 用 水 稀释 至 约 
20mL， 加 入 15mL 硫酸 溶液 (1 +3)、25mL 硝酸 、5mL 磷酸 ， 以 下 按 显 色 操 作 进 行 。 
测量 吸光 度 ， 减 去 试剂 空白 洲 液 的 吸光 度 ， 以 镭 量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 分 
别 绘制 锰 的 质量 分 数 为 0.010% ~ 0.050% 和 0. 050% (大 于 ) ~0.400% 的 两 条 校准 
曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 鳃 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

mV x10™ 
w( Mn) = mp 100% 
式 中 mj 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 镭 量 (hg) ; 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL); 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g); 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) 。 

五 、 银 的 测定 

在 此 介绍 火焰 原子 吸收 光谱 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硝酸 洲 解 ， 在 低 酸 性 溶液 中 ， 加 入 硫 脲 络 合 银 ， 于 原子 吸 
收 光 谱 仪 上 波长 328. lnm 处 ， 用 空气 - 乙 烽 贫 燃 性 火焰 ， 测 量 银 的 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镁 合金 中 银 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 1.00%~3.00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 试剂 

1) 镁 [w(Ag) 三 99.9% ， 不 含 银 ] 。 

2) 硝酸 (1+1)。 

3) 硫 脲 溶液 (50g/L) 。 

4) 银 标准 储存 溶液 : 按 下 述 方法 之 一 制备 。 

@ 称 取 0. 2000g 金属 银 [w(Ag) 三 99.9% ] 置 于 500mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 硝酸 
溶液 (1 +1) ， 加 热 深 解 完 全 后 ， 继 续 加 热 者 沸 以 除去 毛 的 氧化 物 ， 冷却， 移入 200mL 
容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 lmg 银 。 

@ 称 取 1. 5748g 基准 硝酸 银 深 于 100mL 水 中 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 lmg 银 。 

5) 银 标准 溶液 : 50pg/mL。 

6) 镁 基体 溶液 (1mg/mL) : 称 取 1. 0000g 纯 镁 置 于 500mL 烧杯 中 ， 盖 上 表面 亚 ， 
加 入 20mL 水 ,缓慢 加 入 10mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 待 反应 缓慢 时 ， 再 加 入 10mL 硝酸 溶 
液 (1 +1)， 低 温 加 热 至 全 部 溶解 ， 用 水 冲洗 杯 壁 ， 煮 沸 ， 取 下 冷却 至 室温 ， 转 入 
1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(3) 仪器 ”原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 烽 燃 烧 器 和 银 空 心 阴 极 灯 。 仪 器 应 满足 
火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

(4) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 1g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 
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3) 试 样 处 理 及 测定 : 将 试 样 置 于 500mL 烧杯 中 ， 羡 上 表面 有 ， 加 入 20mL 水 ， 组 
慢 加 入 10mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 待 反应 缓慢 时 ， 再 加 入 10mL 硝酸 溶液 (1 +1)， 低 温 
加 热 至 全 部 溶解 ， 用 水 冲洗 杯 壁 ， 者 沸 ， 取 下 冷却 至 室温 ， 转 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

移 取 10. 00mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 4mL 硝酸 溶液 (1+1) 和 2mL 硫 脲 
溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 
使 用 空气 - 乙 鼎 贫 燃 性 火焰 ， 于 原子 吸收 光谱 仪 波长 328. 1nm 处 ， 以 水 调 零 ， 与 相 
应 的 标准 溶液 同时 测量 银 的 吸光 度 ， 减 去 空白 试验 溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 
相应 的 银 含量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL 、5. 00mL、 
6. 00mL、7. 00mL 银 标 准 溶液 ， 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 镁 基体 溶液 、 
4mL 硝酸 溶液 (1 +1) 、2mL 硫 逐 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 在 与 试 液 测定 相同 的 
条 件 下 测量 系列 标准 溶液 的 吸光 度 ， 减 去 系列 标准 溶液 中 零 含 量 溶液 的 吸光 度 ， 以 银 
的 含量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

或 称 取 不 同 含量 的 同类 标准 物质 按 分 析 步 又 操作 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(5) 结果 计算 ” 试 样 中 银 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


cV,V, x107 
一 一 一 一 一 x100%% 




































































w( Ag) = 


式 中 <c 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 银 含 量 (mg/mL)，; 

太一 一 测量 时 试 液 的 体积 (mL) ; 

及 一 一 试 液 总 体积 (mL) ; 

VV 一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL ) ; 

mo 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 

六 、 猪 的 测定 

1. 二 甲 菜 酚 橙 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 和 和 氧 氟 酸 分 解 ， 加 入 高 氯 酸 除 去 氟 离 子 ， 以 高 氯 酸 调 
整 酸度 ， 加 入 二 甲 茶 酚 检 与 错 生 成 红色 络 合 物 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 535nm 处 测量 其 吸 


























光度 。 
本 方法 适用 于 镁 及 镁 合金 中 铬 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.100% ~1.000% (质量 
分 数 ) 。 


(2) 主要 试剂 

1) 二 甲 茶 酚 橙 洲 液 (1g/L) : 过 滤 ， 储 存 于 棕色 瓶 中 。 

2) 高 毛 酸 (1. 69g/mL) 、 盐 酸 (1. 19g/mL) 、 氧 氟 酸 (1. 14g/mL) 、 盐 酸 (1 +1)。 

3) 高 毛 酸 [c(HC10,) =6. 5mol/L]: 移 取 275mL 高 握 酸 (1. 69g/mL)， 以 水 稀释 
至 500mL， 混 匀 。 

4) 苦 禁 仁 酸 溶液 (150g/L) : 过 滤 备 用 。 

5) 洗涤 液 : 1000mL 溶液 中 含有 20mL 盐酸 及 50g 苦 杏 仁 酸 ， 加 热 溶解 后 ， 过 滤 
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备用 。 

6) 狂 标准 储存 溶液 。 

QO 配制 : 称 取 1.77g 氧 氯 化 钳 (Zr0Cl,. 8HO)， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 
100mL 水 及 166mL 盐酸 溶液 (1 +1) 溶解 ， 移 入 500mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 此 溶液 1mL 约 含 lmg 铬 。 

@ 标定 : 移 取 50. 00mL 独 标 准 储存 溶液 ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 
(1. 19g/mL) ， 加 热 至 沸 ， 加 入 50mL 苗 棵 仁 酸 溶液 ， 充 分 搅拌 ， 放 置 于 80% 的 恒温 水 
浴 锅 中 保温 30min， 取 出 冷却 ， 用 中 速 滤 纸 过 滤 ， 用 洗 潍 液 洗 净 烧杯 ， 将 沉淀 全 部 转移 
到 滤纸 上 ， 用 洗涤 液 洗涤 沉淀 6 ~8 次 ， 将 滤纸 及 沉淀 物 一 同 放 入 预先 恒 重 的 30mL 带 
盖 铂 坦 塌 中 〈 质 量 为 mw ) ， 烘 干 ， 炭 化 后 ， 放 入 700%C 马 弗 炉 中 灰 化 20min， 取 出 再 放 
入 1000% 高 温 炉 中 灼 烧 2 ~3h， 取出， 和 置 于 干燥 器 中 冷却 ， 称 量 。 重复 灼 烧 至 恒 量 
(质量 为 m, ) 。 

铬 标准 储存 液 中 铬 的 质量 浓度 的 计算 公式 为 
0.7403 x (mi -7o ) 

V 







































































pl(Zr) = 


式 中 p (Zr) 猪 的 质量 浓度 (mg/ mL); 
0.7403 一 一 二 氧化 错 换 算 为 错 的 系数 ，; 
mm 一 一 灼 烧 后 铀 寺 塌 加 沉淀 的 质量 (mg ) ; 
mu 一 一 预先 恒 重 的 铀 寺 吉 质量 (mg ) ; 
/一 一 移 取 的 铬 标准 储存 溶液 的 体积 (mL) 。 

7) 错 标 准 溶 液 : 根据 标定 结果 移 取 适量 错 标 准 储存 溶液 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 加 
入 80mL 盐酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 义 。 此 溶液 ImL 含 40ug 错 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 钳 含量 为 0.100% ~ 0.500% 时 称 取 0. 50g 试 样 ， 猪 舍 量 为 0. 500% 
(大 于 ) ~1.000% 时 称 取 0. 2$g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

3) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 盖 上 表面 亚 ， 缓 慢 加 入 10mL 
盐酸 溶液 (1 +1) ， 再 加 入 1 滴 氢 氟 酸 ， 加 热 至 试 样 完全 涂 解 。 加 入 20mL 高 毛 酸 ， 加 
热 蒸 发 至 白色 浓 烟 聚集 在 瓶 口 部 ， 继 续 骨 烟 3min， 取 下 冷却 。 加 入 约 50mL 水 使 盐 类 
完全 溶解 ， 冷却， 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

移 取 5.00mL 溶液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10.0mL 高 毛 酸 [c( HC10,) = 
6. 5mol/L]， 混 匀 ， 加 入 5. 0mL 二 甲 茶 酚 杰 溶 液 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

4) 测量 : 将 部 分 溶液 移入 lcm 吸收 正中 ， 以 随同 试 样 的 空白 试验 溶液 为 参 比 ， 于 
分 光 光 度 计 波长 535nm 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 钳 量 。 

5) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、0. 50mL、1. 00mL 、2. 00mL 、3. 00mL 、4. 00mL 钳 
标准 溶液 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10. 0mL 高 毛 酸 [c(HC10,) =6. 5mol/L]， 混 
名， 加 入 5.0mL 二 甲 茶 酚 检 溶液 ， 以 水 稀释 至 刻度 ,， 混 匀 ， 测量 吸光 度 ， 绘 制 校 准 
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曲线 。 
(4) 结果 计算 “” 试 样 中 错 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
i 
20( T) mn O 


式 中 m 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 钳 量 (hg) ; 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL); 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) ; 
mu 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 

2. EDTA 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 溶解 (测定 全 错时 ， 加 氧 氟 酸 助 洲 ) ， 在 0.5 ~ 
1.5SmolLL 的 盐酸 介质 中 ， 以 二 甲 酚 禁 为 指示 剂 ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 试 液 由 紫红 
色 变 为 黄色 即 为 终点 。 

本 方法 适用 于 不 含 针 元 素 的 镁 合金 中 钳 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.20% ~ 1.00% 
(质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧化 亚 锡 溶液 (100g/L) : 称 取 10g 氧化 亚 锡 ， 加 入 15mL 盐酸 ， 加 热 溶解 后 ， 
冷却 ， 以 水 稀释 至 100mL， 用 时 现 配 。 

2) 二 甲 酚 橙 指 示 剂 溶液 (2g/L) 。 

3) 三 氧化 铝 (AlCL . 6H,0) 溶液 (200g/L)。 

4) 错 标 准 溶液 (1mg/mL) 。 

5) EDTA 标准 溶液 [c (Ci HN,0,Na, . 2H,0) 二 0.01mol/L]: 称 取 3.72g EDTA 
二 钠 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 200mL 水 ， 溶 解 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 

用 铬 标准 溶液 或 镁 合金 标准 物质 (其 铬 含量 与 试 样 的 错 售 量 接 近 ) 在 分 析 条 件 下 
标定 ， 计 算出 EDTA 标准 溶液 对 铬 的 滴定 度 7 (mg/mL)。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 1. 0000g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 

@ 化 合 错 的 测定 ， 将 试 样 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 分 数 次 缓慢 加 入 20mL 盐酸 溶液 
(1 +1) ， 待 剧烈 反应 后 ， 加 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 并 煮沸 5min， 加 入 80mL 水 煮沸 ， 立 
即 滴 加 2 滴 氧 化 亚 锡 溶液 ， 播 义 ， 再 加 入 1 滴 或 2 滴 二 甲 酚 检 指示 剂 溶 液 ， 在 不 断 摇动 
下 立即 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 紫红 色 突 变 为 黄色 即 为 终点 。 

@ 总 错 量 的 测定 ， 将 试 样 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 分 数 次 缓慢 加 入 20mL 盐酸 溶液 
(1+1)， 待 剧烈 反应 后 ， 滴 加 1 滴 或 2 滴 氧 氢 酸 ， 加 热 至 试 样 完全 溶解 ， 加 入 60mL 
水 、20mL 三 氧化 铝 溶液 ， 加 热 至 沸 ， 立 即 滴 加 2 滴 握 化 亚 锡 溶 液 ， 摇 匀 ， 再 加 入 1 滴 
或 2 滴 二 甲 酚 柳 指示 剂 溶液 ， 在 不 断 播 动 下 立即 用 EDTA 标准 溶液 滴定 至 溶液 由 紫红 
色 突 变 为 黄色 即 为 终点 。 
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(4) 结果 计算 


试 样 中 错 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


w(Zr) = 亚 x100% 
m 


式 中 7 一 一 EDTA 标准 溶液 对 铬 的 滴定 度 (mg/mL); 
一 滴定 试 样 时 所 消耗 的 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL)，; 
m 一 一 试 样 的 质量 (mg) 。 
































3. 榭 皮 素 光度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 稀 盐 酸 溶解 ， 在 含有 乙醇 的 盐酸 溶液 中 
黄色 络 合 物 ， 于 分 光 光 度 计 430nm 波长 处 测量 其 吸光 度 。 

铜 与 铁 的 影响 分 别 采 用 硫 脲 及 抗坏血酸 消除 。 锡 对 测定 有 影响 
不 含 锡 或 含量 甚 微 ， 可 不 予 考虑 。 

本 方法 适用 于 镁 合金 中 铬 含量 的 测定 ， 

(2) 主要 试剂 

1) 抗坏血酸 溶液 (10g/L) : 用 时 现 配 。 


2) 硫 脲 溶液 (5g/L)。 
3) 顶 皮 素 乙醇 溶液 (0. 5g/L) : 称 取 0. 25g 榭 皮 素 溶 于 200mL 乙醇 中 ， 过 滤 后 用 


乙醇 稀释 至 500mL， 





4) 钳 标 准 储存 溶液 约 Img/mL， 标 定 后 稀释 配 
分 数 为 99. 99% ) 。 


旺 
里 


5) 纯 镁 ( 质 
(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 


三 
里 : 








2) 试 样 溶液 的 





播 义 。 





称 取 0.5g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 





， 铬 与 榭 皮 素 生成 


中 





， 但 一 般 镁 合金 


测定 范围 为 0.025% ~0.30% (质量 分 数 ) 。 


出 0. 005mg/mL 独 标 准 溶液 。 


央 备 ， 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 水 ， 再 分 次 加 入 5mL 


盐酸 溶解 ， 待 剧烈 反应 后 ， 加 热 至 漳 并 继续 煮沸 Smin， 取 下 冷却 ， 加 入 SmL 盐酸 溶液 
(1+1)， 用 慢 速 滤纸 过 滤 于 250mL 容量 瓶 中 ， 用 温水 洗 净 滤纸 及 烧杯 ， 加 入 40mL 盐 





酸 溶液 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 
分 取 5$. 00mL 上 述 溶 液 置 于 50mL 容 
坏 血 酸 溶 液 、3mL 硫 脲 溶液 、10mL 乙 
5. 00mL 榭 皮 素 乙醇 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 
3) 测量 : 放置 20min 后 ， 用 
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， 播 匀 。 





下 中 ， 加 入 8mL 盐酸 溶液 (1 +1)、5mL 抗 
， 每 加 一 种 试剂 均 需 摇 匀 ， 最 后 准确 加 入 


绘制 校准 曲线 时 ,不 加 钳 标 准 溶液 的 一 份 作 为 参 比 


液 ， 用 3cm 吸收 自 ， 于 分 光 光 度 计 上 430nm 波长 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 





相应 的 钳 量 。 
注意 : 








显 色 液 放置 20min 后 ,在 2 ~3h 内 是 稳定 的 。 氟 离子 、 硫 酸根 、 过 氧化 








和 大 量 的 硝酸 根 均 能 降低 显 色 液 的 吸光 度 ， 应 避免 混 人 。 
4) 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 0. 2000g 纯 镁 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 20mL 水 ， 再 分 数 
次 加 入 25mL 盐酸 溶液 (1 +1) 溶解 ， 待 剧烈 反应 后 ， 加 热 至 完全 溶解 ， 取 下 冷却 ， 
移入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 
分 取 5.00mL 上 述 镁 底 液 8 份 , 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 0mL、 
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0. 50mL、1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL、5. 00mL、6. 00mL 猪 标准 溶液 ， 各 加 入 
8mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 按 试 样 溶液 显 色 并 测量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 
注意 : 当 分 析 的 试 样 含 铝 时 ， 应 向 用 纯 镁 制备 的 校准 曲线 底 液 中 加 入 相应 量 的 铝 。 
(4) 结果 计算 ” 试 样 中 错 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


2 
w(Zr) =— x 100% 
m 


式 中 mj 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 钳 量 (mg); 
mm 一 一 显 色 的 试 液 中 所 售 的 试 样 量 (mg) 。 

七 、 稀 土 总 量 的 测定 

在 此 介绍 重量 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 溶解 ， 用 氨水 沉淀 钳 ， 在 氮 介 质 中 用 全 二 酸 初步 沉淀 稀 
土 元 素 ， 溶解 两 种 沉淀 物 ， 以 稀土 草酸 盐 的 形式 再 沉淀 ， 灼 烧 稀土 元 素 的 氧化 物 并 称 量 。 

本 方法 适用 于 不 含 针 元 素 的 镁 合金 中 稀土 总 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.20% ~ 
20. 00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧化 铵 。 

2) 盐酸 (1. 19g[mL) 、 过 氧化 氨 (1. 10g/mL)、 毛 水 (1+1)、 毛 水 (1+4)、 氮 
水 (1+49)。 

3) 硝酸 -过 氧化 氨 洲 液 : 在 150mL 水 中 加 入 30mL 硝酸 (1. 40g/mL) 、30mL 过 氧 
化 氨 ， 混 匀 

4) 草酸 饱和 溶液 : 称 取 150g 草酸 溶 于 1000mL 热 水 中 ， 待 冷却 后 过 滤 。 

5) 草酸 洗涤 液 : 移 取 70mL 草酸 饱和 溶液 ， 用 水 稀释 至 500mL。 

6) 全 二 酸 溶液 (50g/L) : 称 取 50g 全 二 酸 溶 于 400mL 氨水 (0.90g/mL) 中 ， 加 
300mL 水 ， 过 滤 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 混 匀 ， 储 于 聚 乙 烯 瓶 中 。 

7) 省 酚 蓝 溶液 (4g/L) : 称 取 0. 4g 省 酚 蓝 放 入 人 研 钵 中 ， 加 入 8.25mL 氧 氧 化 钠 溶 
液 (5g/L) ， 人 研磨 直到 完全 溶解 ， 用 水 稀释 至 100mL， 混 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 按 表 3-48 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


表 3-48 称 样 量 
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稀土 的 质量 分 数 ( % ) 试 样 质量 /g 盐酸 体积 /mL 
0. 20 ~2.00 3.0 站 .5 
>2. 00 ~5.00 2.0 17.0 
>5. 00 ~10. 00 1.0 8.5 
>10. 00 ~20. 00 0.5 5.0 








2) 测定 : 将 试 样 放 入 400mL 烧杯 中 ， 加 入 75mL 水 ， 盖 上 表面 阵 ， 分 数 次 加 
和 人 盐酸 ， 待 反应 停止 后 ， 加 热 煮 沸 几 分 钟 ， 若 仍 有 残 河 ， 则 可 用 中 速 滤纸 过 滤 ， 
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用 热 水 洗 烧杯 和 沉淀 4 次 或 5 次 ， 弃 去 沉淀 ， 将 滤液 稀释 或 蒸发 至 体积 约 100mL， 
冷却 。 

注意 : 在 分 析 含 银 的 镁 合金 时 ， 过 滤 前 先 用 少量 纤维 纸浆 铺 在 滤纸 上 。 

往 溶 液 中 加 入 3 滴 省 酚 蓝 指示 剂 ， 用 氨水 (1 +4) 调整 溶液 恰 变 蓝 色 ， 在 电炉 上 
加 热 至 沸 ， 取 下 烧杯， 放置 5min， 并 不 时 搅拌 ， 用 快速 滤纸 过 滤 ， 并 用 沸水 充分 洗涤 
沉淀 ， 使 滤液 体积 不 大 于 250mL， 此 溶液 为 滤液 A， 保留 此 溶液 。 用 10mL 煮沸 的 硝酸 - 
过 氧化 氧 溶液 分 数 次 将 滤纸 上 的 沉淀 溶解 于 原 烧 杯 中 ， 用 热 水 洗涤 滤纸 5 次 或 6 次 ， 
把 体积 燕 发 到 大 约 25mL， 此 溶液 为 滤液 B， 保 留 此 溶液 。 

向 滤液 A 中 加 入 10g 氧化 匀 ， 先 用 氨水 (1 +1) ， 再 用 氨水 (1 +4), 在 pH 计 上 
调整 溶液 的 pH 值 为 8.$， 再 过 量 10mL 氨水 溶液 (1 +4) 。 在 电炉 上 加 热 到 900% ， 取 
下 ， 边 搅拌 边 加 入 20mL 全 二 酸 溶液 ， 放 置 15min， 其 间 不 时 搅拌 ， 用 中 速 滤纸 过 滤 ， 
用 氨水 洗涤 液 (1 +49) 充分 洗涤 ， 有 矢 存 在 时 再 用 20mL 氨水 (1 +1) 洗 一 次 沉淀。 
把 带 有 沉 演 的 滤纸 放 和 人 预先 在 9530% 灼 烧 并 恒 重 的 瓷 圭 塌 里 ， 于 500% 以 下 灰 化 后 ， 在 
750 ~ 800% 高 温 炉 中 灼 烧 30min， 取 出 冷却 。 

将 圭 志 内 的 氧化 物 用 水 洗 到 盛 有 滤液 B 的 烧杯 中 ， 加 热 溶 液 ， 滴 加 数 滴 过 氧化 氢 
使 稀土 氧化 物 溶解 ， 取 下 烧杯 ， 用 水 冲洗 杯 壁 ， 并 稀释 到 125mL， 边 搅拌 边 慢 慢 加 入 


















































25mL 饱和 草酸 浴 液 ， 把 烧杯 置 于 沸水 浴 中 30min， 取 出 在 室温 下 放置 12 h (或 静 置 
过 夜 ) 。 


用 慢 速 滤纸 过 滤 稀 土 草酸 盐 沉淀 ， 用 草酸 洗涤 液 充分 洗涤 沉 洗 ， 把 沉淀 和 滤纸 放 
入 原 卉 塌 中 , 在 500 以 下 灰 化 完全 后 ， 移 人 950Y 高 温 炉 中 灼 烧 约 60min。 取 出 ， 放 
入 干燥 器 〈 用 新 活性 氧化 铝 作 干燥 剂 ) 中 冷却 ， 称 量 。 重 复 灼 烧 至 恒 重 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 稀土 元 素 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


























0. 832 xm, 
式 中 0. 832 一 一 稀土 元 素 与 其 氧化 物 的 换算 系数 ，; 
m, 一 稀土 氧化 物 的 质量 (8) ; 





mo 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 

注意 : 单个 稀土 的 氧化 物 换算 成 稀土 元 素 时 的 系数 ，La 为 0.8527，Ce 为 0. 8141， 
Pr 为 0.8277，Nd 为 0. 853。 当 单个 稀土 元 素 的 比例 有 变化 时 ,混合 稀土 的 换算 系数 稍 
有 改变 。 

八 、 绩 的 测定 

在 此 介绍 三 溴 偶 氮 肿 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 溶解 ， 在 草酸 存在 的 情况 下 ， 锅 与 三 溴 偶 氮 肿 显 色 ， 
于 分 光 光 度 计 上 632nm 波长 处 测量 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 测定 镁 合金 中 钱 的 含量 ， 测 定 范围 为 0.10% ~ 0.50% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 草酸 溶液 (80g/L)。 
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2) 盐酸 草酸 混合 酸 : 于 600mL 盐酸 溶液 (1 +1) 中 加 入 100mL 草酸 溶液 ， 混 匀 。 

3) 三 省 偶 氮 肿 溶液 (0.85g 人 L) : 称 取 0. 425g 三 省 偶 氮 肿 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 
入 250mL 无 水 乙醇 ， 搅 拌 ， 使 其 完全 溶解 后 ， 移 人 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 。 

4) 饰 标准 储 存 溶液 (1. 00mg/mL) : 称 取 0. 6142g 光谱 纯 二 氧化 饥 (预先 在 850% 灼 
烧 1h 并 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 ) ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 5mL 高 握 酸 、5mL 过 氧化 氢 ， 
加 热 至 完全 溶解 ， 蒸 发 至 近 干 ， 取 下 冷却 ， 加 入 50mL 盐酸 溶液 (1+1) 和 5 ~7 滴 过 和 氧 
化 氧 ， 加 热 使 盐 类 完全 溶解 ， 煮 沸 分 解 过 量 的 过 氧化 所 〈( 若 有 浑浊 ， 则 滴 加 1 滴 或 2 
滴 氧 氟 酸 ) ， 取 下 冷却 ， 移 和 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 35mL 盐酸 溶液 (1 +1)， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

5) 饰 标准 溶液 : 2ug/mL。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 0. 5g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 水 ， 缓 慢 加 入 15mL 
盐酸 溶液 (1 +1) ， 待 剧烈 反应 停止 后 ， 加 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 取 下 冷却 (车 有 不 溶 
物 ， 则 可 过 滤 除 去 )， 移 入 500mL 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

移 取 5. 00mL 试 液 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 盐酸 草酸 混合 酸 和 3.00mL 三 省 
偶 氮 肿 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3) 测量 : 将 部 分 显 色 溶液 移入 lcm 吸收 下 中， 以 空白 试验 溶液 为 参 比 液 ， 于 分 光 
光度 计 上 632nm 波长 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 久 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、2. 00mL、4. 00mL、6. 00mL、8. 00mL、10. 00mL、 
12. 50mL 的 2pg/mL 饥 标 准 溶液 分 别 置 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ， 按 试 样 溶液 显 色 。 将 部 
分 溶液 移入 lem 吸收 焉 中 ， 以 不 加 饰 标 准 洲 液 的 一 份 为 参 比 液 ， 测 量 其 吸光 度 ， 并 绘 
制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 饥 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 











































































































mi 
w( Ce) = X100% 


式 中 m 一 一 自 校 准 曲线 上 查 得 的 锌 量 (mg); 
mm 一 一 显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

九 、 铁 的 测定 

在 此 介绍 邻 二 氮 杂 菲 分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 以 盐酸 洲 解 ， 用 盐酸 凑 胺 还 原 铁 ,在 pH =3.5 ~4.5 的 乙酸 盐 
缓冲 介质 中 ， 二 价 铁 离子 与 邻 二 氮 杂 菲 显 色 ， 于 分 光 光 度 计 波长 510nm 处 测量 其 吸 
光度 。 

锌 的 干扰 通过 加 入 过 量 的 邻 二 氮 杂 菲 消 除 ; 钳 的 影响 通过 延长 显 色 时 间 消 除 。 

本 方法 适用 于 镁 及 镁 合金 中 铁 含 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.0010% ~1.00% (质量 
分 数 ) 。 
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(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 产 腕 (10g/L)。 

2) 氧 氟 酸 (1. 14g/mL) 、 盐 酸 (1 +1)。 

3) 乙酸 - 乙酸 钠 缓冲 溶液 : 称 取 272g 乙酸 钠 (CH;COONa . 3H0O)， 用 500mL 水 
溶解 ， 过 滤 后 ， 加 入 240mL 乙酸 (1.05g/mL)， 以 水 稀释 至 1000mL， 混 匀 。 

4) 邻 二 气 杂 非 溶 液 (10g/L) 。 

5) 铁 标准 储存 溶液 : 按 下 述 方法 之 一 制备 。 

QO 称 取 1.7556g 硫酸 亚 铁腕 [(NH,),Fe(SO,), .6 了 HLO] (基准 物质 ) 置 于 100mL 
烧杯 中 ， 加 入 少量 水 和 20mL 盐酸 溶液 (1+1) 溶解 ， 将 溶液 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 
以 水 稀释 至 刻度 ， 混 义 。 此 洲 液 ImL 含 230kg 铁 。 

@) 称 取 0. 3575g 预先 在 600% 下 灼 烧 过 的 纯 三 氧化 二 铁 [w(Fe,0,;) 二 99.9%] 置 
于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 溶液 (1 + 1)， 加 热 至 完全 溶解 ， 冷却, 移入 
1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 250pg 铁 。 

6) 铁 标 准 溶液 : 25pg/mL 和 5hg/mL。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 1. 0g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 将 试 样 置 于 200mL 聚 乙 烯 烧杯 中 ， 盖 上 表面 和 ， 加 入 5mL 
水 ， 分 数 次 加 入 总 量 为 20mL 的 盐酸 溶液 (1 +1)， 待 剧烈 反应 停止 后 ， 加 热 至 完全 溶 
解 。 在 水 浴 上 莹 发 至 糊 状 〈 试 液 量 约 为 10mL， 空 白 试 验 时 约 为 0.5mL) ， 取 下 ,冷却 。 

注意 : 含 钳 的 镁 合金 试 样 ， 若 有 不 浴 性 残 漆 ， 则 加 1 滴 氧 氟 酸 溶解 。 

将 溶液 按 表 3-49 移 人 容量 瓶 中 (浑浊 时 需 过 滤 ) ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 义 ， 根 据 
试 样 中 铁 含量 的 不 同 分 别 进行 下 述 操作 : 

中 铁 的 质量 分 数 为 0.001% ~ 0.01% 时 ,将 试 液 全 部 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 
稀释 至 约 50mL， 混 匀 。 

@ 铁 的 质量 分 数 为 0.01% (大 于 ) ~ 1.00% 时 ， 按 表 3-49 移 取 部 分 溶液 置 于 
100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 约 50mL， 温 匀 。 


表 3-49 移 取 试 液体 积 














































































































铁 的 质量 分 数 (% ) 试 液 总 体积 /mL 移 取 试 液 体积 /mL 吸收 严 厚 度 /cm 
0. 0010 ~ 0. 005 100 全 部 5 
>0. 005 ~0. 010 100 全 部 3 
>0.010 ~0. 100 100 25. 00 1 
>0. 100 ~0. 500 200 10. 00 1 
>0.500 ~ 1.00 200 5. 00 1 











加 入 4mL 盐酸 羟 胺 溶液 、15mLl 缓冲 溶液 和 10mL 邻 二 氮 杂 菲 溶液 ， 以 水 稀释 至 刻 
度 ,， 混 匀 ， 放 置 1h。 
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3) 测量 : 将 部 分 显 色 溶液 移入 相应 的 吸收 亚 中 ， 以 空白 试验 的 溶液 为 参 比 ， 于 分 
光 光 度 计 波长 510nm 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 铁 含量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 

Q 铁 的 质量 分 数 为 0.001% ~ 0.005% 时 , 移 取 0mL、2.00mL、4.00mL、6. 00mL、 
8. 00mL、10. 00mL 的 5pg/mL 铁 标准 溶液 ， 分 别 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 
至 约 50mL， 按 试 样 溶液 进行 显 色 。 

@ 铁 的 质量 分 数 为 0.005% (大 于 ) ~0.010% 时, 移 取 0mL、1.00mL、2.00mL、 
3.00mL、4. 00mL、5. 00mL 的 25pg/mL 铁 标 准 溶液 ,分别 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 
以 水 稀释 至 约 50mL， 按 试 样 溶液 进行 显 色 。 

@ 铁 的 质量 分 数 为 0.010% (大 于 ) ~ 1.00% 时, 移 取 0mL、1.00mL、3.00mL、 
5.00mL、7.00mL、9.00mL、11. 00mL 的 25pmg/mL 铁 标 准 溶液 ， 分 别 置 于 一 组 100mL 
容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 约 50mL， 按 试 样 溶液 进行 显 色 。 

将 部 分 溶液 移入 相应 的 吸收 下 中， 以 试剂 空白 涂 液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 
510nm 处 测量 其 吸光 度 。 以 铁 含 量 为 横 坐 标 ， 对 应 的 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 : 试 样 中 铁 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

W(Fe) 100% 
moV, 


式 中 m 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 铁 量 ( pg); 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL) ; 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) ; 

mu 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 

十 、 硅 的 测定 

在 此 介绍 钼 蓝 分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 省 水 - 硫酸 溶解 ， 用 氟 化 钾 络 合 硅 。 在 pH=1.0~1.5 时 ， 
奎 与 钼 酸 铵 形成 硅 钼 黄 杂 多 酸 ， 在 酒石酸 存在 下 的 高 酸度 硫酸 介质 中 用 抗坏血酸 还 原 
为 硅 钼 蓝 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 810nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镁 及 镁 合金 中 硅 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.0020% ~1.50% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 省 水 〈 饱 和 溶液 ) 。 

2) 镁 [w(Mg) 二 99.9% ， 不 含 硅 ] 。 

3) 盐酸 (1+1) 、 硫 酸 (2+5)、 氮 水 (1+1) (高 纯 ) 。 

4) 氢化 钾 溶 液 (50g/L) 。 

5) 硼酸 饱和 溶液 。 

6) 铀 酸 镁 溶液 (100g/L)。 

7) 酒石酸 溶液 (200g/L)。 

8) 抗坏血酸 溶液 (20g/L) : 用 时 配制 。 
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9) 硅 标 准 储存 溶液 : 称 取 0. 2140g 二 氧化 硅 (预先 在 1000% 灼 烧 1h 并 在 干燥 器 
中 冷却 至 室温 ) ， 于 铂 寺 塌 中 加 入 $g 无 水 碳酸 钠 ， 搅 勾 ， 上 面 再 覆盖 1g 无 水 碳酸 钠 ， 
在 950% 熔融 至 透明 ， 冷 却 ; 用 热 水 浸 出 ， 加 热 至 涂 液 透明 ， 冷 却 ; 移入 1000mL 容量 
瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 储 于 塑料 瓶 中 。 此 浴 液 ImL 含 100kg 硅 。 

10) 硅 标 准 溶液 : 移 取 50. 00mL 硅 标准 储存 溶液 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 ， 储 于 塑料 瓶 中 。 此 溶液 1mL 含 10ug 硅 。 

11) 对 硝 基 茶 酚 溶液 (1g/L)。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 按 表 3-50 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


表 3-50 ” 称 样 量 































































































硅 的 质量 分 数 (% ) 试 样 质量 /g 加 入 硫酸 体积 /mL | ” 定 容 体积 /mL 分 取 体 积 /mL 
0. 0020 ~ 0. 0080 0.5 5.0 100 一 
>0. 0080 ~0. 040 0.2 2.4 100 二 
>0. 040 ~0.20 0.2 2.4 100 20. 00 
>0.20 ~0. 80 0.1 2.4 100 10.00 
>0.80 ~1.50 0.1 2.4 250 10. 00 
2) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 200mL 到 四 和 气 乙 烯 烧 杯 中 ， 盖 上 表面 和 骨 ， 加 入 
15mL 省 水 饱和 溶液 ， 边 冷却 边 按 表 3-50 慢 慢 加 入 硫酸 溶液 (2 +5) 。 如 果 在 溶 样 过 程 


中 省 的 栖 色 消失 或 有 残 漆 析出 ， 则 应 补 加 省 水 ， 待 试 样 完全 溶解 后 ， 者 沸 溶 液 ， 至 过 
量 省 被 除去 。 用 水 稀释 溶液 至 约 40mL， 冷 却 ， 加 入 lmL 氟 化 钾 溶液 ， 用 塑料 棒 搅 勺 ， 
在 60 ~70% 放置 15 ~20min， 然 后 加 入 10mL 硼酸 饱和 溶液 ， 混 匀 ， 冷 却 。 

硅 质 量 分 数 小 于 0.040% 时 ， 将 试 液 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 约 60mL。 
硅 质 量 分 数 大 于 0. 040% 时 ， 按 表 3-50 将 试 液 移 人 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 
分 取 相 应 体积 的 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 约 60mL。 

加 一 滴 对 硝 基 茶 酚 溶液 ， 用 氨水 (1 +1) 将 溶液 调 至 亮 黄色 ， 再 用 盐酸 溶液 (1 +1) 
调 至 无 色 并 过 量 1mL。 加 入 5mL 钼 酸 饼 溶液 ， 混 匀 ， 放 置 10min。 加 入 SmL 酒石酸 溶 
液 、10mL 硫酸 溶液 (2 +5) 和 5mL 抗坏血酸 溶液 ， 以 水 稀释 至 刻度 ,， 混 匀 ， 放 
置 15min。 

3) 测量 : 将 部 分 显 色 溶液 移入 1 ~ 2cm 吸收 正中 ， 以 随同 试 样 的 空白 试验 溶液 为 
参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 810nm 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 硅 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、1. 00mL、2. 00mL、4. 00mL 、6. 00mL 、8. 00mL、 
10. 00mL 硅 标准 溶液 ， 分 别 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 与 试 液 相 当量 的 镁 空白 溶 
液 ， 以 水 稀释 至 约 60mL， 混 匀 ， 按 试 样 溶液 处 理 ， 移 入 相 应 的 吸收 三 中 ， 以 试剂 空白 
溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 810nm 处 测量 其 吸光 度 。 以 硅 含 量 为 横 坐 标 ， 对 应 的 
吸光 度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 
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(4) 结果 计算 ， 试 样 中 硅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


mV x10™ 


w(Si) = x100% 


式 中 mi 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 硅 量 (ug) ; 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL); 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) 。 

十 一 、 皱 的 测定 

在 此 介绍 依 莱 铬 握 蓝 R 分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 以 盐酸 溶解 ， 以 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 和 酒石酸 钠 为 掩蔽 剂 ， 在 
pH =9.6 的 溶液 中 ， 争 与 依 莱 铬 氰 蓝 R、 溴 化 十 六 烷 基 三 甲 基 胺 形成 三 元 络 合 物 ， 于 
分 光 光 度 计 波长 558nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镁 及 镁 合金 中 皱 含量 的 测定 ,测定 范 围 为 0.0002% ~ 0.0200% ( 质 
量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧气 酸 (1.14g/mL) 、 过 氧化 氨 〈1. 10g/mL) 、 盐 酸 (1+1)、 氮 水 (1+1)。 

2) 乙 二 胶 四 乙酸 二 钠 (EDTA 二 钠 ) 溶液 (100g/L) 。 

3) 酒石酸 钠 溶液 (100g/L) 。 

4) 依 莱 铬 氰 蓝 R (简称 SCR， 分 子 式 为 C, Hi; 0,SNa, ) 溶液 (2g/L): 称 取 
0. 500g 依 莱 铭 氰 蓝 R 置 于 烧杯 中 ， 加 入 4mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 搅 匀 ， 加 水 使 之 完全 
溶解 ， 过 滤 于 250mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

5) 涡 化 十 六 烷 基 三 甲 基 腕 (CTMAB) 溶液 (3g/L) : 称 取 0.75g CTMAB 溶解 于 
约 200mL 温水 中 ,冷却 ， 加 入 10mL 无 水 乙醇 ， 过 滤 于 250mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 
刻度 ， 混 匀 。 

6) 氨水 - 硝酸 狠 缓 冲 浴 液 (pPH =9.6) : 称 取 45g 硝酸 贸 溶 解 于 约 400mL 水 中 ， 加 
入 65mL 氨水 (0.90g/mL)， 混 匀 , 在 pH 计 上 用 氨水 (1+1) 或 硝酸 溶液 (1 +1) 调 
节 至 pH =9.6， 移 人 500mL 容量 瓶 中 。 

7) 镁 溶液 (10g/L) : 称 取 2.500g 金属 镁 [w(Mg) 二 99.9 % ， 不 含 钙 ] 置 于 
500mL 烧杯 中 ， 盖 上 表面 四 ,分 数 次 加 入 总 量 为 75mL 的 盐酸 溶液 (1 +1) ， 待 剧烈 反 
应 停止 后 ， 缓 慢 加 热 至 完全 溶解 ， 冷却 ， 移 入 250mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 

8) 锌 标准 储存 溶液 : 按 以 下 方法 配制 、 标 定 。 

@ 配制 : 称 取 0.500g 硫酸 外 (BeS0, . 4H,0) 溶解 于 约 50mL 水 中 ,过滤 于 
250mL 容量 瓶 中 ， 加 入 85mL 盐酸 溶液 (1 +1)， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 
约 含 100pg 皱 。 

@ 标定 : 移 取 50. 00mL 皱 标准 储存 溶液 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 30mL 水 ， 加 热 者 
沸 ， 取 下 ,， 加 4mL EDTA 溶液 、3 滴 磨 香草 酚 蓝 乙醇 溶液 (1g/L) ， 滴 加 氨水 (1 +1) 
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至 溶液 呈 明 显 的 蓝 色 并 过 量 5 滴 ， 加 热 至 微 沸 ， 在 近 沸 下 保温 30min， 取 下 ， 放 置 12h 
以 上 ， 用 中 速 定量 滤纸 过 滤 ， 以 氨水 (5 +95) 洗涤 烧杯 5 次 或 6 次 ， 洗 次 沉淀 7 次 或 














8 次 ， 将 沉淀 连同 滤纸 移 人 已 恒 量 的 瓷 寺 志 中 ,干燥 ， 灰 化 ， 于 1000% 灼 烧 4$min ， 取 


出 ， 稍 冷 ， 置 于 干燥 絮 中 冷却 3 








m 


上 


外 标 准 储存 溶液 的 质量 

















浓度 的 计算 公式 为 


p(Be) _0. 3603 xm 


V 
式 中 p(Be) 一 一 外 标 准 储存 溶液 的 质量 浓度 ( hg/mL); 
0.3603 一 一 氧化 皱 换算 为 钼 的 因数 ，; 


灼 烧 后 沉淀 的 质量 (ug) ; 


/一 一 移 取 皱 标准 储存 溶液 的 体积 (mL) 。 
9) 皱 标 准 溶液 : 0. 2pg/mL 和 0. 5png/mL 。 
10) 对 硝 基 茶 酚 溶 液 (2g/L)。 





(3) 分 析 步 又 


1) 试 样 量 : 按 表 3-51 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 








EE 室温 后 称 量 ， 重 复 灼 烧 至 恒 重 。 












































表 3-51 称 样 量 
空白 补 加 | 试 液 补 加 
ee 移 取 | 空白 补 加 | 试 液 补 力 
皱 的 质量 试 样 质量 试 液 的 镁 溶液 的 | 镁 溶液 的 | ”吸收 血 
总 体积 体积 | 体积 
分 数 (% ) (%) 体积 职 体积 厚度 /em 
mL 
0. 0002 ~0.0010 1.0 100 10. 00 100 25 10.0 一 等 
>0. 0010 ~ 0. 0025 1.0 250 10. 00 100 25 10.0 6.0 入 
>0.0025 ~0.0050 1.0 250 5.00 100 25 10.0 8.0 9 
>0. 0050 ~ 0. 0200 0. 5 250 10. 00 50 6 2.0 一 1 
2) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 盖 上 表面 下 ， 分 数 次 加 入 总 量 为 


2SmL 的 盐酸 溶液 (1+1) ， 待 











溶解 ， 取 下 ， 冷却 。 对 于 含 钳 的 镁 合金 ， 


表 3-51 分 取 试 液 置 于 相应 的 容量 





























剧烈 反应 停止 后 ， 加 入 1 滴 过 氧化 氨 ， 加 热 使 试 样 完 








加 入 2 滴 氢 氟 酸 ， 加 热 使 试 样 完全 溶解 。 将 
浴 液 按 表 3-51 移入 容量 瓶 中 ( 若 浑 池 ， 则 需 过 滤 ) ， 以 水 稀 杰 至 刻度 ， 混 勺 。 按 


瓦 中 ， 并 补 加 镁 溶液 。 








加 入 2mL 酒石酸 钠 溶 液 ， 按 表 3-51 加 入 EDTA 溶液 和 1 滴 对 硝 基 茶 酚 溶液 ， 用 氮 
水 (1+1) 调节 至 溶液 呈 浅黄 色 并 过 量 1. SmL， 加 入 4mL 氨水 -硝酸 饼 缓 冲 溶液 和 4mL 
CTMAB 溶液 ， 缓 慢 混 匀 ， 放 置 Smin。 在 不 断 摇动 下 加 入 SmL SCR 溶液 ， 混 匀 ， 放 置 





5min， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 








放置 10min。 


3) 测量 : 将 部 分 显 色 溶液 移入 表 3-51 规定 的 吸收 秋 中 ， 以 随同 试 样 的 空白 试验 


溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 558nm 处 测量 


争 量 。 





三 二 





其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 
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4) 校准 曲线 的 绘制 

@ 镍 的 质量 分 数 为 0.0002% ~ 0.0050% 时 ， 移 取 0mL、1.00mL、2. 00mL、 
3.00mL、4. 00mL、5. 00mL 的 0.2pg/mL 负 标 准 溶液 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 
10. 0mL 镁 溶液 ， 以 下 按 试 样 溶液 进行 显 色 。 

@ 皱 的 质量 分 数 为 0.0050% (大 于 ) ~ 0.0200% 时 ， 移 取 0mL、2. 00mL、4. 00mL、 
6. 00mL、8. 00mL、10. 00mL 的 0.5pg/mL 皱 标准 溶液 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 
2. 0mL 镁 溶液 ， 以 下 按 试 样 溶液 进行 显 色 。 

@ 移入 相应 的 吸收 下 中， 以 试剂 空白 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 558nm 处 测 
量 其 吸光 度 。 以 皱 量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 皱 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

mV x10™ 
W( Be) = X100% 


0 1 






































mw 








式 中 “mm, 一 一 自 校 准 曲线 上 查 得 的 皱 量 (hg) ; 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL ) ; 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) 。 

十 二 、 铜 的 测定 

1. 新 亚 铜 灵 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 、 过 氧化 氢 洲 解 ， 用 柠檬 酸 钠 掩蔽 Fe ( 亚 ) ， 加 入 盐 
酸 羟 胺 将 铜 ( 工 ) 还 原 至 铜 ( 工 ) ， 调 节 溶 液 酸度 至 pH =5， 铜 与 新 亚 钢 灵 (2,9- 二 甲 
基 -1,10- 二 氮 杂 菲 ) 生成 的 黄色 络 合 物 ， 以 三 氯 甲 烷 荃 取 ， 于 分 光 光 度 计 波长 460nm 
处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镁 及 镁 合金 中 铜 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.00030% ~ 0.200% ( 质 
量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 三 毛 甲 烷 。 

2) 过 氧化 氧 (1. 10g/mL) : 优 级 纯 。 

3) 盐酸 (1 +1) : 优 级 纯 。 

4) 氨水 (1+1): 优 级 纯 。 

5) 盐酸 凑 胺 溶液 (100g/L) : 用 时 现 配 。 

6) 柠檬 酸 钠 洲 液 (300g/L) 。 

7) 新 亚 铜 灵 (2,9- 二 甲 基 -1，10- 二 氮 杂 菲 ) 乙醇 溶液 (1g/L)。 

8) 铜 标准 储存 溶液 : 称 取 1.0000g 铜 [w(Cu) 宇 99.9%] 置 于 150mL 烧杯 中 ， 用 
15mL 硝酸 (1. 40g/mL) 溶解 ， 者 沸 除 去 氮 的 氧化 物 ， 冷却 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 
以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 1mg 铜 。 

9) 铜 标准 溶液 : 100pg/mL、10pg/mL 和 1pg/mL。 
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(3) 分 析 步 又 


1) 试 样 量 : 按 表 3-52 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
表 3-52 称 样 量 




















铜 的 质量 分 数 ( % ) 试 样 质量 /g 盐酸 体积 /mL ”| 分 取 试 液 的 体积 /mL | ”吸收 耿 厚 度 /cm 
0. 00030 ~ 0. 001 1 30.0 全 部 3 
>0.001 ~0.010 0.5 15.0 全 部 1 
>0.010 ~0.050 0.1 15.0 全 部 1 
>0. 050 ~0.200 0.1 15.0 10. 00 1 




















2) 试 样 溶液 的 制备 ,将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 按 表 3- 52 缓慢 加 入 盐酸 溶液 
(1+1)， 滴 加 3 ~5 滴 过 氧化 氨 ， 绥 缓 加 热 至 试 样 完全 溶解 ， 老 沸 除 去 过 量 的 过 氧化 
氨 ， 蒸 至 约 $SmL， 冷 却 。 将 试 液 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 用 水 稀释 至 约 30mL。 铜 的 质 











表 3-52 分 取 10. 00mL 试 液 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 。 
向 分 液 漏斗 中 加 入 15mL 柠檬 酸 钠 溶 液 、$mL 盐酸 凑 胺 溶液 ， 用 氨水 (1+1) 调 





节 溶 液 酸度 至 pH =5， 按 表 3-53 加 入 新 
加 入 10. 00mL 三 握 甲 烷 ， 振荡 2min， 静 置 分 层 后 ， 将 有 机 相 月 

















量 分 数 大 于 0.05% 时 ， 将 试 液 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 按 





FF 铜 灵 溶液 (每 加 入 一 种 试剂 ， 均 需 混 匀 )。 
滤纸 过 滤 于 干燥 的 10mL 























比 色 管 中 。 
表 3-53 ”新 亚 铜 灵 的 加 入 量 
铜 的 质量 分 数 (% ) 锌 的 质量 分 数 (% ) 新 亚 铜 灵 体 积 /mL 
0. 00030 ~ 0. 001 5.0 
>0.001 ~0.010 0 20.0 
>0.010 ~0.050 0 人 ;种 
>0.050 ~0.200 .0 5.0 
3) 测量 : 将 部 分 显 色 溶液 按 表 3-52 移入 干燥 的 吸收 下 中 ， 以 随同 试 样 的 空白 试 


铜 量 。 











三 是 


验 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 460nm 处 测量 

















其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 





4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、1. 00mL、2. 00mL、3.00mL、4. 00mL、5. 00mL 的 
10mg/mL 铜 标准 溶液 ( 铀 的 质量 分 数 小 于 0.001% 时 ， 移 取 0mL、2. 00mL、4. 00mL、 
6. 00mL、8. 00mL、10. 00mL 的 1pmg/mL 铜 标准 溶液 ) ,分别 置 于 一 组 125mL 分 液 漏斗 
中 ， 用 水 稀释 至 约 30mL， 按 试 样 溶液 显 色 。 





将 部 分 溶液 移入 lcm 干燥 的 吸收 | 
































[中 ( 铜 的 质量 分 数 小 于 0.001% 了 时, 移 人 3cm 





吸收 生 中 ) ， 以 试剂 空白 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 460nm 处 测量 其 吸光 度 。 以 铀 











量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 





(4) 结果 计算 ， 试 样 中 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


w( Cu) = 


Novi 


mV,x10™ 
了 


x100% 
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式 中 m 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 铜 量 (pg); 
太一 一 试 液 总 体积 (mL); 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) ; 
mu 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 
2. BCO 分 光 光 度 法 
(1) 方法 提要 试 样 以 稀 硝 酸 溶解 ,在 pH = 8.7 ~9.3 的 氨 性 溶液 中 ， 0 
(双环 已 酮 草 酰 二 脉 ) 生成 稳定 的 蓝 色 络 合 物 ， 于 分 光 光 度 计 上 590nm 波长 处 测量 
光度 。 
本 方法 适用 于 镁 合金 中 铜 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.05% ~ 1. 00% (质量 分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 
1) 柠檬 酸 饼 溶 液 : 500g/L。 
2) 中 性 红 指 示 剂 乙醇 溶液 : 0. 5g/L。 
3) 缓冲 溶液 (pH =9.2): 称 取 54g 氧化 狠 溶 解 于 水 中 ， 加 入 63mL 氨水 ， 用 水 稀 
释 至 1000mL， 摇 匀 。 
4) BCO 溶液 (1g/L) : 称 取 1g BCO 试剂 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 100mL 乙醇 及 
100mL 热 水 ， 搅 拌 溶解 后 ， 冷 却 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 
5) 铜 标准 溶液 : 0. 10mg/mL 和 0.01mg/mL。 
(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 量 : 按 表 3-54 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


























表 3-54 取样 量 
铜 含量 (质量 分 数 ,% ) 试 样 量 /g 分 取 体 积 /mL 
0.05 ~0.10 0. 5000 10. 00 
>0.10 ~0.20 0. 2500 10. 00 
>0. 20 ~0.50 0. 1000 10. 00 
>0.50 ~1.00 0. 1000 5.00 








2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

3) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 25 ~ 40mL 硝酸 溶液 
(1+3)， 加 热 至 试 样 完全 溶解 ， 者 沸 除 去 氮 的 氧化 物 , 冷却 , 移入 ( 若 浑 当 ， 则 过 
滤 ) 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

按 表 3-54 移 取 上 述 溶 液 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 柠 榜 酸 铵 溶液 和 2 滴 中 性 
红 指 示 剂 乙醇 溶液 ， 用 氨水 (1 +1) 中 和 至 溶液 由 红色 变 成 黄色 ， 再 过 量 8 滴 ， 加 
5mL 缓冲 溶液 ， 摇 义 ， 加 入 10mL BCO 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 放 置 10min。 

4) 测量 .以 空白 试验 溶液 为 参 比 液 ， 用 3cm 吸收 生 ， 于 分 光 光 度 计 上 590nm 波长 
处 测定 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 铜 量 。 

注意 : 显 色 温度 控制 在 20 ~30% 为 宜 。 当 温度 高 于 30% 时 ， 显 色 虽 快 ， 但 稳定 时 
间 短 ， 低 于 20% 时 则 显 色 较 慢 。 争 的 质量 分 数 大 于 3% 时 对 测定 有 干扰 ， 但 加 大 BCO 
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的 用 量 〈 至 20mL) 便 可 消除 其 影响 。 

5) 校准 曲线 的 绘制 : 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ,分 别 加 入 0mL、0. 50mL、1. 00mL、 
2.00mL、3. 00mL、4. 00mL 、5. 00mL 的 0.01mg/mL 铜 标准 溶液 ， 加 入 5mL 柠 榜 酸 铵 溶 
液 和 2 滴 中 性 红 指 示 剂 乙醇 溶液 ， 按 试 样 溶液 显 色 。 以 不 加 铜 标准 溶液 的 一 份 为 参 比 
液 测定 其 吸光 度 ， 并 绘制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


























mi 
w( Cu) 二 x100% 


式 中 m 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 铜 量 (mg ) ; 
mm 一 一 显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 ( mg) 。 

十 三 、 铅 的 测定 

在 此 介绍 火焰 原子 吸收 光谱 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 洲 解 ， 以 氧 氧 化 铁 作 载 体 ， 共 沉 演 分 离 富 集 铅 。 在 盐 
酸 介质 中 ， 以 空气 - 乙 烘 火 焰 ， 于 原子 吸收 光谱 仪 波长 283. 3nm 处 ， 测 量 铅 的 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镁 及 镁 合金 中 铬 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.0010% ~0.010% 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1+1): 优 级 纯 。 

2) 氨水 (1+1): 优 级 纯 。 

3) 铁 溶液 (1mg/mL) : 称 取 0.484g 氧化 铁 (FeCl, . 6H,0)， 加 入 5mL 盐酸 溶液 
(1+1)， 以 水 溶解 并 稀释 至 100mL。 

4) 酚 酌 乙醇 溶液 (1g/L) 。 

5) 氨 - 握 化 铵 缓冲 溶液 (pH =9): 称 取 135g 握 化 铵 以 500mL 水 溶解 ， 加 入 
48mL 氨水 (1 +1) ， 以 水 稀释 至 1000mL。 

6) 氮 - 毛 化 饿 洗 液 : 将 10mL 氮 - 氧化 入 缓 冲 溶液 (pH =9) ， 以 水 稀释 至 500mL。 

7) 铅 标准 储存 溶液 : 称 取 1. 0000g 金属 铅 [w(Pb) 二 99.9% ] ， 置 于 400mL 烧杯 
中 ， 加 入 30mL 硝酸 溶液 (1 +2) ， 洲 解 后 ， 加 热 除 去 氮 的 氧化 物 ， 冷 却 ， 移 人 1000mL 
容量 瓶 中 ， 用 水 定 容 ， 混 勺 。 此 溶液 lmL 含 lmg 铅 。 

8) 铅 标 准 溶液 : 100kg/mL。 

(3) 仪器 ”原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 烽 燃 烧 器 和 铬 空心 阴极 灯 。 仪 器 应 满足 
火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

(4) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 ; 根据 试 样 中 的 铅 含量 ， 按 表 3-55 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

















忆 | 














表 3-55 取样 量 
铅 的 质量 分 数 (% ) 试 样 质量 /g 盐酸 溶液 (1 +1) 体积 /mL 
0. 0010 ~0. 0050 35 





>0.0050 ~0.010 2.0 30 
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2) 试 样 的 处 理 : 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 约 5mL 水， 按 表 3-55 分 数 次 加 
入 盐酸 溶液 (1+1) ， 剧 烈 反 应 后 ， 加 热 使 试 样 完全 溶解 ， 冷 却 。 

加 入 4mL 铁 溶液 ， 用 水 稀释 至 约 50mL， 加 入 4 滴 酚 栈 乙 醇 溶 液 ， 在 搅拌 下 加 入 氮 
水 (1+1) 至 溶液 呈 紫 红色 ， 再 过 量 1mL， 加 入 10mL 氮 - 毛 化 贸 缓冲 浴 液 ， 放 置 2h， 
用 中 速 定量 滤纸 过 滤 ， 以 氨 - 握 化 铵 洗 液 洗涤 沉淀 4 次。 用 5mL 热 盐 酸 溶 液 (1+1) 分 
数 次 完全 洲 解 沉淀 ， 将 溶液 盛 于 25mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 

3) 测量 : 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 以 空气 - 乙 烽 火 焰 ， 用 铬 空心 阴极 灯 ， 以 水 调 零 ， 
于 波长 283. 3nm 处 测量 铅 的 吸光 度 ， 减 去 空白 试验 溶液 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 取 
并 计算 铅 的 质量 浓度 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、0.25mL、0. 50mL、1.00mL、1. 50mL、2. 00mL、 
2. 50mL 的 100p.g/mL 铅 标准 溶液 ， 分 别 置 于 6 个 25mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 盐酸 溶液 
(1+1)， 用 水 定 容 ,测量 吸光 度 。 每 一 溶液 的 吸光 度 减 去 零 含 量 溶液 的 吸光 度 为 净 吸 
光度 ， 以 净 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 铅 含量 为 横 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

或 称 取 不 同 含量 的 同类 标准 物质 按 分 析 步 又 操作 ， 测 量 吸 光度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(5) 结果 计算 ” 试 样 中 铅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
pVx10™° 




























































































w(Pb) = x 100% 


式 中 pg 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 铅 的 质量 浓度 ( hg/ mL); 
『 一 一 试 液 总 体积 (mL) ; 

mu 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 

十 四 、 镍 的 测定 

在 此 介绍 丁 二 酮 胀 分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 和 硝酸 浴 解 。 以 盐酸 产 腕 、 柠 檬 酸 和 硫 脲 为 掩蔽 剂 。 

三 氯 甲 烷 萃 取 镍 与 丁 二 酮 胀 生成 的 络 合 物 。 然 后 用 稀 盐 酸 反 某 取 ， 使 钊 进入 水 相 。 

用 省 水 氧化 并 在 氮 性 溶液 中 加 入 丁 二 酮 且 显 色 。 于 分 光 光 度 计 波长 445nm 处 测量 其 吸 
光度 。 

本 方法 适用 于 镁 合金 中 钊 含量 的 测定 。 测 定 范 围 为 0.0002% ~ 0.050% (质量 


























分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 
1) 三 氮 甲 烷 。 


2) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 氨 水 (0.90g/mL)、 盐 酸 (1 +19)、 
氨水 (1 +19)。 

3) 柠檬 酸 溶液 (300g/L)。 

4) 盐酸 凑 胶 溶液 (100g/L) 。 

5) 硫 脲 溶液 (100g/L) 。 

6) 省 水 饱和 溶液 。 

7) 丁 二 酮 上 且 乙 醇 溶 液 (10g/L)。 
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8) 锦标 准 储存 溶液 : 称 取 1.000g 金属 镍 [w(Ni) 三 99.9% ]， 置 于 300mL 烧杯 
中 ， 盖 上 表面 亚 ， 加 入 10mL 水 和 10mL 硝酸 (1. 42g/mL)， 加 热 至 完全 溶解 。 加 入 
10mL 盐酸 (1. 19g/mL) 小 心 莹 和 干 ， 再 用 10mL 盐酸 (1.19g/mL) 重复 薰 干 一 次 ， 用 
水 溶解 盐 类 ， 加 热 使 盐 类 完全 溶解 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 
此 溶液 lmL 含 lmg 镍 。 

8) 镍 标准 溶液 : 0. 08mg/mL 和 0. 004mg/ mL。 

9) 洗 百 里 酚 蓝 溶液 (1g/L): 称 取 0. 100g 省 百 里 酚 蓝 溶 于 SmL 乙醇 中 ， 移 和 人 
100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 1. 0g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 ,将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 盖 上 表面 四 ， 加 入 50mL 水 ， 绥 
慢 地 加 入 7.5mL 盐酸 (1.19g/mL) 和 2mL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 待 剧烈 反应 停止 后 ， 加 
热 使 试 样 完全 溶解 ， 继 续 者 沸 2 ~ 3min， 取 下 ,冷却 ,将 试 液 移 人 (需要 时 先 过 滤 ) 
250mL 烧杯 中 。 控 制 试 液体 积 约 为 40mL。 

镍 的 质量 分 数 大 于 0. 0070% 时 ， 将 试 液 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 按 表 3-56 移 取 试 液 置 于 250mL 烧杯 中 ， 浓 缩 或 稀释 使 试 液体 积 约 为 40mL。 

表 3-56 分 取 试 液 的 体积 















































镍 的 质量 分 数 (% ) 试 液 总 体积 /mL 分 取 试 液 的 体积 /mL 
0. 0002 ~ 0. 0070 一 全 部 
> 0. 0070 ~0. 020 100 20. 00 
>0. 020 ~0. 050 100 10. 00 








加 入 5mL 盐酸 产 胺 溶液 、20mL 柠檬 酸 浴 液 、10mL 硫 脲 溶液 和 3 ~5 滴 溴 百 里 酚 蓝 
溶液 ， 用 氨水 中 和 至 溶液 变 为 蓝 色 并 过 量 0. 5mL， 加 入 SmL 丁 二 酮 片 乙醇 溶液 (车 溶 
液 浑 池 ， 则 过 滤 ) 。 将 涂 液 移入 250mL 分 液 漏 斗 中 , 冷却， 加 10mL 三 握 甲 烷 ， 振 范 
lmin， 静 置 分 层 , 将 有 机 相 移 入 第 二 个 125mL 分 液 漏斗 中 。 于 水 相 中 加 入 1 ~2mL 三 氧 
甲烷 。 不 振荡 ， 将 有 机 相合 并 入 第 二 个 125mL 分 液 漏 斗 中 。 于 水 相 中 再 加 入 SmL 三 氧 
甲烷 ， 振 荡 30s， 静 置 分 层 。 将 有 机 相合 并 和 人 第 二 个 125mL 分 液 漏斗 中 。 于 水 相 中 再 加 
入 1~2mL 三 毛 甲 烧 。 不 振荡 ,将 有 机 相 再 合并 入 第 二 个 125mL 分 液 漏斗 中 ， 弃 去 
水 相 。 

于 盛 有 有 机 相 的 第 二 个 分 液 漏斗 中 ， 加 入 20mL 氨水 (1 +19)， 振荡 30s， 静 置 分 
层 。 将 有 机 相 移 入 第 三 个 125mL 分 液 漏斗 中 。 于 盛 有 水 相 的 分 液 漏斗 中 加 1 ~2mL 三 
毛 甲 烷 ， 不 振荡 ， 将 有 机 相合 并 入 第 三 个 125mL 分 液 漏斗 中 。 往 盛 有 水 相 的 分 液 漏斗 
中 加 入 5mL 三 毛 甲 烷 ， 振 功 30s8， 静 置 分 层 ， 将 有 机 相合 并 人 第 三 个 125mL 分 液 漏斗 
中 ， 弃 去 水 相 。 

于 盛 有 有 机 相 的 第 三 个 125mL 分 液 漏斗 中 加 入 10mL 盐酸 溶液 (1 +19)， 振荡 
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lmin， 静 置 分 层 。 将 有 机 相 移 和 人 第 四 个 125mL 分 液 漏斗 中 。 于 盛 有 水 相 的 分 液 漏斗 中 
加 1~2mL 三 氯 甲烷 ， 不 振荡 ， 将 有 机 相合 并 和 人 第 四 个 125mL 分 液 漏斗 中 。 重 复 用 
10mL 盐酸 溶液 (1 +19) 处 理 有 机 相 ， 弃 去 有 机 相 。 将 所 有 的 水 相合 并 到 同一 分 液 漏 
斗 中 。 于 水 相 中 加 入 5mL 三 氯 甲烷 ， 振 荡 308， 静 置 分 层 ， 小 心 奔 去 有 机 相 。 

将 水 相 移入 50mL 容量 瓶 中 ， 加 lmL 省 水 饱和 溶液 ， 静 置 15min， 在 摇动 下 绥 慢 滴 
加 氨水 (0.90g/mL) 至 溶液 的 颜色 消失 并 过 量 2mL， 将 溶液 冷却 至 30%C 以 下 ， 加 入 
2mL 丁 二 酮 片 乙醇 溶液 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 放 置 10min。 

3) 测量 : 将 部 分 显 色 溶液 移入 2 ~5em 吸收 正中 ， 以 随同 试 样 的 空白 试验 溶液 为 
参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 445nm 处 测量 其 吸光 度 (在 20min 内 测量 完毕 ) ， 从 校准 曲线 
上 查 得 相应 的 镍 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、0. 50mL、1.00mL、2. 00mL、5. 00mL、10. 00mL、 
15. 00mL、20. 00mL 的 0. 004mg/mL 钊 标准 洲 液 ， 分 别 置 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ， 加 
20mL 盐酸 溶液 (1 +19) ， 用 水 稀释 至 约 40mL， 进 行 显 色 处 理 。 将 部 分 溶液 移入 2 ~ 
5cm 吸收 正中 ， 以 试剂 空白 洲 液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 45nm 处 测量 其 吸光 度 
(在 20min 内 测量 完毕 ) 。 以 镍 量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐标 ， 绘 制 校 准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 镍 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


mV x10™ 
一 一 一 一 一 x100% 





































































































W(Ni) = 


式 中 “四 一 一 自 校 准 曲线 上 查 得 的 镍 量 (hg) ; 
VW 一 一 试 液 总 体积 (mL) ; 
mu 一 一 试 样 的 质量 (g); 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) 。 
十 五 、 锌 的 测定 
1. PAN 分 光 光 度 法 
(1) 方法 提要 试 样 以 盐酸 -过 氧化 氧 溶解 ， 用 三 正 锌 胺 茜 取 锌 ， 以 硝酸 钾 - 碘 化 
钾 混 合 液 将 锌 反共 入水 相 。 在 pH = 10 左右 ， 用 三 握 甲 烷 茜 取 PAN 与 锌 的 有 色 络 合 物 ， 
于 分 光 光 度 计 波 长 550nm 处 测量 其 吸光 度 
本 方法 适用 于 原生 镁 锭 中 锌 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.005% ~ 0.100% (质量 
























































分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 
1) 三 氧 甲 烧 。 


2) 过 氧化 氨 (1. 10g/mL) 、 氨 水 (1 +1)。 

















3) 盐酸 (1+1): 优 级 纯 。 
4) 盐酸 (1+5) : 优 级 纯 。 
5) 盐酸 (1+10): 优 级 纯 。 
6) 碳酸 钠 溶 液 (0. 5mol/L)。 





7) 1- (2- 吡 喧 偶 氮 )-2- 蔡 酚 (PAN) 乙醇 溶液 (1g/L)。 
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8) 三 正 辛 胺 二 甲 茶 溶 液 (1 +20) : 50mL 三 正 辛 胺 用 二 甲 茶 稀释 至 1000mL。 

提纯 方法 : 将 配 好 的 三 正 辛 胺 与 等 体积 碳酸 钠 溶 液 (0. 5mol/L) 振荡 ， 弃 去 水 相 ， 
再 加 等 体积 盐酸 溶液 (1 +10) 振荡 ， 弃 去 水 相 , 依 次 反复 振荡 数 次 ,最 后 一 次 与 碳酸 
钠 溶液 振荡 后 用 水 洗涤 至 水 相 中 无 金属 离子 反应 (PAN 检查 洗涤 过 的 水 应 为 黄色 ) 为 
止 ， 再 与 等 体积 盐酸 溶液 (1 +5) 振荡 2min， 静 置 后 弃 去 水 相 ， 有 机 相 储存 备用 。 
使 用 过 的 三 正 辛 胺 洲 液 可 用 上 述 步 又 处 理 后 ， 循 环 使 用 。 因 为 使 用 过 的 三 正 辛 胺 
溶解 有 少量 础 而 呈 黄 色 ， 所 以 在 用 碳酸 钠 溶 液 (0. 5mol/L) 洗涤 时 ， 加 入 适量 硫 代 硫 
酸 钠 将 碘 还 原 。 

9) 硝酸 钾 - 碘化钾 混合 溶液 : 硝酸 钾 50g 和 碘化钾 10g 溶 于 水 后 稀释 至 1000mL。 

提纯 方法 : 于 混合 溶液 中 加 3 ~ 5mL PAN 溶液 (1g/L) ， 用 三 氧 甲烷 萃取 两 次 (每 
次 30 ~50mL) ， 弃 去 有 机 相 ， 水 溶液 过 滤 于 瓶 中 储存 备用 。 

10) 磺 基 水 杨 酸 溶液 (100g/L) 。 

11) 双环 已 酮 草 酰 二 脉 (BCO) 乙醇 溶液 (1g/L) : 称 取 0.5g BCO 深 于 250mL 忆 
醇 中 ， 用 水 稀释 至 500mL 容量 瓶 中 。 

12) 锌 标准 储存 溶液 : 称 取 0. 5000g 金属 锌 [w(Zn) 宇 99.9%] 置 于 烧杯 中 ， 加 
10mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 使 之 溶解 完全 ,冷却 ， 移 入 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 1mg 鲜 。 

13) 锌 标准 溶液 : 4Hug/ mL 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 0. 5g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 溶液 的 制备 : 将 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 10mL 盐酸 溶液 (1+1) 溶 
解 ， 滴 加 3 滴 或 4 滴 过 氧化 氛 ， 加 热 使 之 溶解 完全 ， 蔡 发 至 近 干 ， 用 盐酸 溶液 (1 +5) 
溶解 ， 冷 却 ， 按 表 3-57 将 试 液 移 和 人 容量 瓶 中 ， 用 盐酸 溶液 (1 +5) 稀释 至 刻度 ， 混 
匀 , 移 取 15.00mL 试 液 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 。 

表 3-57 分 取 试 液 的 体积 




















































































































































































































锌 的 质量 分 数 〈% ) 试 液 总 体积 /mL 分 取 试 液 的 体积 /mL 
0. 005 ~0.010 100 
>0. 010 ~0. 050 250 15. 00 
>0. 050 ~0. 100 500 











加 入 20mL 三 正 辛 胺 溶液 ， 振 荡 1min， 分 层 后 弃 去 水 相 。 向 有 机 相 中 加 入 10mL 盐 
酸 溶液 (1 +5)， 振 荡 10s， 分 层 后 弃 去 水 相 。 向 有 机 相 中 加 20mL 硝酸 钾 - 碘化钾 混合 
溶液 ， 振 功 lmin， 分 层 后 ， 将 水 相 移 入 另 一 分 液 漏斗 ， 向 有 机 相 再 加 5mL 硝酸 钾 - 碘 化 
钾 混 合 溶液 ， 振 功 10s。 分 层 后 ， 合 并 水 相 ， 弃 去 有 机 相 。 

向 水 相 中 加 SmL 磺 基 水 杨 酸 溶液 并 摇 勺 ， 加 入 2mL 氨水 (1 +1) 并 摇 义 ， 加 入 
lmL BCO 深 液 并 播 义 ， 放 置 3 ~ Smin， 加 1.00mL PAN 溶液 授 匀 ， 放 置 30s， 加 
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25. 00mL i ， 振 荡 2min， 静 置 分 层 后 将 有 机 相 过 滤 于 1em 吸收 正中 。 

3) 测量 ,以 空白 试验 溶液 作 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 550nm 处 测量 吸光 度 ， 从 校 
i 的 锌 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、0. 50mL、1.00mL、2.00mL、3. 00mL、4. 00mL、 
5. 00mL 的 4hg/mL 锌 标准 溶液 ， 分 别 置 于 125mL 分 液 漏 斗 中 ， 加 7mL 盐酸 溶液 (1 + 
1) ， 用 水 稀释 至 20mL， 加 20mL 三 正 辛 胺 二 甲 茶 溶 液 ， 按 试 样 溶液 显 色 处 理 。 以 试剂 

空白 溶液 作 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 550nm 处 测定 吸光 度 ， 以 锌 量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 

为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 分 析 结 果 的 计算 ” 试 样 中 锌 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

mV x 10™° 
wZn) =— yy X100% 


式 中 m 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 锌 量 (pg); 
WW 一 一 试 液 总 体积 (mL); 
mu 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) 。 
2. 滴定 法 
(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 溶解 ， 蒸 发 除去 过 量 的 酸 ， 用 2molL 的 盐酸 溶解 残 
渣 ， 将 滤液 通过 强 碱 性 阴离子 交换 树脂 ， 用 盐酸 (0. 005molL) 洗 脱 吸附 于 树脂 上 的 
锌 ， 以 二 硫 脉 为 指示 剂 ， 用 EDTA 标准 溶液 滴定 锌 。 
本 方法 适用 于 镁 及 镁 合金 〈 不 含 锅 ) 中 锌 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0. 10% ~ 8.0% 
(质量 分 数 ) 。 
(2) 试剂 ”在 分 析 过 程 中 一 律 用 蒸馏水 或 等 同 纯度 的 水 。 
1) 强 碱 性 阴离子 交换 树脂 ， 不 等 孔 院 或 等 孔 除 ， 季 胶 基 聚 乙 炳 类 (如 Dowexl x2， 
De- Acidite FF SRA 62 或 相当 者 ) ， 氧 型 ， 含 有 2% ~3% 交 联 度 [以 D.V.B (二 乙烯 基 
葵 ) 的 质量 分 数 表 示 ] ， 最 好 颗粒 大 小 为 130 ~295pm ( +52 ~ -100 目 ) 。 

















































































































2) 丙酮 (0.79g/mL)。 

3) 盐酸 (1. 19g/mL)。 

4) 过 氧化 氨 (1. 10g/mL)。 

5) 盐酸 ( 约 2molL): 将 170mL 盐酸 (1.19g/mL) 以 水 稀释 至 1000mL。 
6) 盐酸 ( 约 lmolL): 将 8$mL 盐酸 (1.19g/mL) 以 水 稀释 至 1000mL。 
7) 盐酸 ( 约 0.005mol/L): 将 SmL 盐酸 (1mol/L) 以 水 稀释 至 1000mL。 
8) 硝酸 (1. 40g/mL)。 





9) 氨水 (0. 90g/mL)。 

10) 乙酸 溶液 ( 约 1mol/L): 将 58mL 冰 乙酸 (1.05g/mL) 以 水 稀释 至 1000mL。 

11) 乙酸 铵 溶液 (500g/L): 将 50g 乙酸 贸 (CH;COONH,) 深 于 水 稀释 
至 100mL。 

12) 锌 标准 溶液 (2mg/mL): 称 取 2.00g (准确 至 0.001g) 特 纯 锌 ,溶解 于 以 
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75mL 水 稀释 的 25mL 盐酸 (1. 19g/mL) 中 ， 将 溶液 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 

13) 乙 二 胶 四 乙酸 二 钠 (EDTA) 标准 溶液 (0. 02mol/L)。 

Qa 溶液 的 制备 ， 称 取 7.5g EDTA 溶 于 水 ， 必 要 时 过 滤 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中， 
以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 储 于 聚 乙烯 瓶 中 。 

@ 溶液 的 标定 : 移 取 相当 于 50. 0mg 锌 的 25.00mL 锌 标准 溶液 (2mg/mL) 置 于 
400mL 烧杯 中 ,稀释 至 约 100mL， 放 于 一 片 石 蕊 试纸 ， 在 不 断 搅 拌 下 加 氨水 (0. 90g/mL) 
至 石 蕊 试纸 变色 。 取 出 石 蓝 试纸 片 ， 用 水 洗涤 ， 加 入 10mL 乙酸 溶液 (1mol/L) 和 10mL 
乙酸 铵 溶液 (500g/L) 。 用 试纸 检查 溶液 的 pH 值 ， 其 pH 值 应 为 5 ~5.5。 必 要 时 滴 加 乙 
酸 溶液 (1mol/L) ， 调 节 至 pH 值 为 5 ~5.5， 然后 加 入 50mL 丙酮 (0.79g/mL) 和 2mL 
二 硫 脉 溶液 ， 以 EDTA 标准 溶液 滴定 至 指示 剂 由 红色 变 为 栖 黄 色 。 此 颜色 在 EDTA 标准 
溶液 过 量 2 滴 后 应 不 变 。 

@ 计算 : 相应 于 溶液 恰好 不 是 0.02molL 的 校正 系数 的 计算 公式 为 

38. 24 
1/=- 
式 中 38. 24 一 一 滴定 50. 0mg 锌 所 需 的 EDTA 溶液 (0.02mol/L) 的 体积 (mL); 
[一 滴定 25. 00mL 锌 标准 溶液 (2mg/mL) 消耗 的 EDTA 溶液 的 体积 
(mL) 。 

注意 : 理论 值 为 1mL EDTA 溶液 (0.02mol/L) 相当 于 1.3076mg 锌 ，50. 0: 1. 3076 = 
38. 237。 

14) 石 蕊 试纸 。 

15) 精密 pH 试纸 (pH 值 为 5~6， 间隔 0.2 个 pH 值 单 位 ) 。 

16) 二 硫 脉 (二 茶 基 硫 卡 巴 脉 ) 乙醇 溶液 (0. 25g/L) : 称 取 0.025g 二 硫 肪 ， 以 无 
水 乙醇 溶解 并 稀释 至 100mL， 用 时 现 配 。 

(3) 仪器 

1) 一 般 实验 室 仪 器 。 

2) 和 珊 活 塞 的 玻璃 柱 ， 直 径 为 20mm， 高 约 400mm。 

(4) 分 析 步 又 

1) 离子 交换 柱 的 制备 : 首先 用 稀 盐 酸 (1. 19g/mL) 连续 洗涤 除去 阴离子 树脂 中 
的 细 颗 粒 ， 至 得 到 清亮 溶液 ， 然 后 将 树脂 浸入 盐酸 (0.005molML) 中 放置 几 小 时 (最 
好 过 夜 ) 。 在 玻璃 柱 的 底部 、 活 塞 上 方 放 和 人 少量 玻璃 纤维 以 托 住 树脂 。 边 摇 边 将 树脂 悬 
浮 液 倒 入 准备 好 的 玻璃 柱 中 (注意 避免 形成 气泡 或 气 沟 )， 使 树脂 柱 高 约 150mm。 用 约 
100mL 盐酸 (0.005mol/L) ， 以 7mL/min 的 速度 洗涤 交换 柱 。 

用 预先 已 加 入 0. 5mL 硝酸 (1.40g/mL) 的 200mL 盐酸 (2mol/L) 以 同样 的 速度 
通过 交换 柱 ， 达 到 需要 的 工作 状态 。 

交换 柱 制备 后 及 在 分 析 过 程 中 ， 树 脂 一 定 要 用 液体 覆盖 。 

2) 试 样 : 称 取 4. 0g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
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3) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 



































4) 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 约 50mL 水 ， 盖 上 表面 下， 小 心 
慢 慢 加 入 30mL 盐酸 (1.19g/mL) ， 反 应 完全 后 ， 加 2 滴 过 氧化 氧 (1. 10g/mL) ， 徐 徐 
加 热 至 沸 ， 继 续 绥 缓 煮沸 至 过 氧化 氨 全 部 分 解 。 锌 质量 分 数 大 于 1.0% 时 ， 将 溶液 移 人 
250mL 容量 瓶 ， 冷 却 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 ， 按 表 3-58 移 取 试 液 。 
表 3-58 移 取 试 液 的 体积 
锌 质量 分 数 (% ) 移 取 试 液体 积 /mL 相当 于 试 样 的 质量 /g 
0.10~1.0 全 部 4.0 
>1.0~3.0 100. 00 1.6 
>3.0~6.0 50. 00 0.8 
>6.0~8.0 25. 00 0.4 











将 制备 的 试 液 置 于 250mL 烧杯 中 ， 在 沸水 浴 上 莹 发 至 结晶 正好 析出 ， 冷 却 ， 加 入 
100mL 盐酸 (2mol/L) 和 0.SmL 硝酸 (1.40g/mL)， 加 热 溶 解 完 全 。 
若 溶液 含有 不 溶性 铬 或 芋 发 过 程 中 有 二 氧化 硅 沉淀 析出 ， 则 用 慢 速 致密 滤纸 过 滤 ， 
少量 热 盐 酸 (2mol/L) 充分 洗涤 。 

5) 离子 交换 : 将 完全 冷却 的 试 液 以 5 ~7mL/min 的 速度 通过 交换 柱 ， 用 4 份 25mL 
盐酸 (2mol/L) 连续 洗涤 烧杯 和 交换 柱 ， 然 后 用 100mL 盐酸 (lmoML) 以 5 ~7mL/ 
min 的 速度 洗涤 树脂 。 

用 250mL 盐酸 (0. 005mol/L) 以 同样 的 速度 通过 交换 柱 ， 
将 洗 脱 液 收集 于 400mL 烧杯 中 ， 加 热 浓 缩 至 体积 为 100mL。 

6) 滴定 : 将 石 蕊 试纸 放 入 洗 脱 液 中 ， 边 搅拌 边 滴 加 氨水 (0. 90g/mL)， 














并 用 




















洗 脱 被 树脂 吸附 的 锌 。 


直到 试纸 


变色 。 取 出 石 荔 试纸， 用 水 洗 淫 ， 加 入 20mL 乙酸 (1mol/L) 和 10mL 乙酸 铵 溶液 
(500g/L) 。 用 精密 pH 试纸 检查 溶液 的 pH 值 ， 该 值 应 在 5.0 ~5.5 之 间 ， 需 要 时 滴 加 


乙酸 (lmoL) 进行 调整 ， 然 后 加 入 50mL 丙酮 (0.79g/mL) ， 加 入 2mL 二 硫 脉 乙醇 
溶液 ， 用 EDTA 标准 滴定 浴 液 滴定 至 试 液 从 红色 变 为 栖 黄 色 为 止 。 此 颜色 在 过 量 2 滴 
EDTA 标准 滴定 溶液 下 应 不 变 。 


























(5) 结果 计算 ” 锌 含量 以 锌 的 质量 分 数 w(Zn) 计 ， 计 算 公式 为 
on = 0 100% 
10 x 7 
式 中 六 注定 试 液 中 锌 消耗 的 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL); 
V 一 一 滴定 空白 试验 消耗 的 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL); 





大 -一 EDTA 标准 溶液 的 校正 系数 ，; 
刀 一 一 试 液 与 分 取 液 的 体积 比 
mm 一 一 试 样 质量 〈(g) ; 
1. 3076 一 一 相当 于 1mL EDTA 标准 溶 
计算 结果 表示 到 小 数 点 后 2 位 。 


液 (0. 02mol/L) 的 锌 量 (mg) 。 
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十 六 、 钾 和 钠 的 测定 

在 此 介绍 火焰 原子 吸收 光谱 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 溶解 ， 用 火焰 原子 吸收 光谱 法 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 
于 波长 766. 5nm 和 589. 2nm 处 ， 以 空气 - 乙 类 贫 燃 性 火焰 分 别 测定 钾 、 钠 的 含量 。 

本 方法 适用 于 原生 镁 锭 中 钾 、 钠 含量 的 测定 ， 测定 范 围 为 0.0010% ~ 0. 0200% 
(质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 过 氧化 氨 (1. 10g/mL)。 

2) 盐酸 (1+1): 优 级 纯 。 

3) 钾 、 钠 标准 储存 溶液 : 准确 称 取 预 先 在 450 ~ 500% 灼 烧 1.5 ~2h， 并 在 干燥 器 
中 冷却 至 室温 的 基准 氧化 钠 2.541g 和 和 氯 化 钾 1.907g 置 于 300mL 烧杯 中 溶解 ,移入 
1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 ， 摇 匀 ， 储 存 于 干燥 的 聚 乙烯 瓶 中 。 此 溶液 lmL 含 Img 
钾 、1mg 钠 。 

4) 钙 、 钠 标准 溶液 : 移 取 10. 00mL 钾 、 钠 标准 储存 溶液 置 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 
以 水 定 容 ， 摇 匀 。 此 溶液 1mL 含 10pmg 钾 、10pg 钠 。 

(3) 仪器 原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 烽 火 焰 燃 烧 器 和 钾 、 钠 空心 阴极 灯 。 仪 
器 应 满足 火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

(4) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 2. 0g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

3) 试 样 的 处 理 : 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 50mL 水 ， 慢 慢 加 入 30mL 盐酸 
溶液 (1 +1) ， 待 试 样 完全 溶解 后 ， 加 入 2 滴 过 氧化 氨 ， 加 热 煮 沸 3min， 取 下 冷却 ， 移 
和 人 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 ， 摇 匀 。 

分 别 移 取 4 份 20.00mL 试 液 置 于 4 个 50mL 容量 瓶 中 ， 第 一 份 不 加 钾 、 钠 标准 深 
液 ， 第 二 份 加 入 1. 0mL 钾 、 钠 标准 溶液 ， 第 三 份 加 入 2. 0mL 钾 、 钠 标准 溶液 ， 第 四 份 
加 入 4.0mL 钾 、 钠 标准 溶液 ， 分 别 以 水 定 容 。 

4) 测量 : 将 随同 试 样 所 做 的 空白 试验 溶液 及 试 液 在 原子 吸收 光谱 仪 波长 766. 5nm 
和 589.2nm 处 ， 用 空气 - 乙 烽 火 焰 分 别 测 定 钾 、 钠 的 吸光 度 ， 用 外 推 法 求 出 钾 、 钠 的 
含量 。 

(5) 结果 计算 ” 试 样 中 钾 、 钠 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
mV x10™ 
















































































w(K.Na) = x100% 


式 中 mj 一 一 标准 外 推 法 求 出 的 钾 量 、 钠 量 (pg); 
mu 一 一 试 样 量 (g) ; 
页 一 一 试 液 总 体积 (mL) ; 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 ( mL) 。 
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十 七 、 毛 的 测定 
在 此 介绍 氧化 银 浊 度 法 。 


(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硫酸 溶解 ， 在 丙酮 存在 的 情况 下 ， 氧 与 硝酸 银 形 成 毛 化 银 





乳 浊 液 ， 于 分 光 光 度 计 420nm 处 ， 测 量 其 吸光 度 。 





本 方法 适用 于 原生 镁 狂 、 镁 粉 和 锅 镁 合金 粉 中 氧 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0. 0010% ~ 


0. 0500% (质量 分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 
1) 丙酮 。 
2) 镁 [w( Mg) 二 99.9% ， 不 含 毛 ] 。 
3) 硝酸 (1. 42g/mL)。 
4) 硫酸 (1+3): 优 级 纯 。 
5) 硝酸 银 溶 液 (10g/L)。 


rn 

















6) 无 握 离 子 水 : 取 50mL 去 离子 水 ， 加 入 2 滴 硝酸 和 lmL 硝酸 银 溶液 ， 于 避 光 处 





观察 ， 应 无 氯 离子 反应 。 


7) 毛 标 准 储存 溶液 : 称 取 1. 648$g 基准 氧化 钠 (预先 在 400 ~ 500% 灼 烧 至 恒 量 ， 
无 爆裂 声 ， 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 ) 溶 于 水 中 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 


度 ， 摇 勺 。 此 洲 液 lmL 含 lmg 氧 。 








8) 氧 标准 溶液 : 移 取 25. 00mL 氯 标 准 储存 溶液 ， 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 





释 至 刻度 ， 摇 勺 。 此 溶液 lmL 含 50kg 氧 。 





9) 镁 基体 溶液 (50mg/mL) : 称 取 25. 00g 高 纯 镁 置 于 烧杯 中 ， 加 入 500mL 硫酸 溶 
液 (1+3) 溶解 完全 后 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 























名。 此 溶液 1mL 含 S0mg 镁 。 
(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 量 : 按 表 3-59 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 




















表 3-59 取样 量 
氯 的 质量 分 数 (% ) 试 样 质量 /g 硫酸 溶液 (1 +3) 体积 /mL 
0. 0010 ~ 0. 0080 2.5 50 
>0.0080 ~0.0200 1.0 50 
>0. 0200 ~0.0400 0.5 33 
>0.0400 ~0.0500 0.25 33 








2) 试 样 溶液 的 制备 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 按 表 3-59 缓慢 加 入 相应 的 硫酸 
溶液 (1 +3) ， 待 试 样 溶解 完全 后 ,冷却 至 室温 ， 移 入 到 100mL 容量 瓶 中 (浑浊 时 需 


过 滤 ) ， 加 入 3mL 硝酸 ， 混 名 ， 加 入 2mL 丙酮 ， 混 匀 ， 加 入 2mL 硝酸 银 溶液 ， 月 


水 稀 








释 至 刻度 ， 混 匀 。 将 容量 瓶 放置 于 70% +1%C 的 水 浴 锅 中 加 热 8min， 取 出 ， 用 
却 至 室温 ， 移 入 上 暗室 放置 10min。 








充 水 冷 
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3) 测量 : 以 空白 试验 溶液 作 参 比 ， 将 部 分 试 液 移 入 3cm 吸收 下 中， 于 分 光 光 度 计 
波长 420nm 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 氧 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 根据 握 的 质量 分 数 的 不 同 ， 移 取 与 试 样 相当 量 的 镁 基体 溶液 
置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 分 别 加 入 0mL、0. 50mL、1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL 
氯 标 准 溶液 ， 加 入 3mL 硝酸 ， 以 下 按 试 样 溶液 处 理 方法 操作 。 将 部 分 试 液 移 入 3cm 吸 
收 T 和 中， 以 试剂 空白 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 420nm 处 测量 系列 标准 溶液 的 吸光 度 ， 
以 氧 量 为 横 坐 标 ， 对 应 的 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 氯 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
































7 x 10™ 
w(Cl)=—— x100% 
mo 


式 中 m 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 氧 量 (mg) ; 
mu 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 

十 八 、 钛 的 测定 

在 此 介绍 二 安 蔡 比 林 甲 烷 分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 和 过 氧化 所 分 解 ， 在 抗坏血酸 存在 的 情况 下 ， 在 0.5 ~ 
2molL 的 盐酸 介质 中 ， 詹 (了 ) 与 二 安 蔡 比 林 甲烷 生成 黄色 络 合 物 ， 于 分 光 光 度 计 波 
长 390nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 原生 镁 锭 中 钰 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.0005% ~ 0.020% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 过 氧化 所 (1. 10g/mL) 、 盐 酸 (1+1)、 硫 酸 (1+1)。 











2) 抗坏血酸 溶液 (50g/L) 。 
3) 二 安 蔡 比 林 甲 烷 溶 液 (50g/L) : 2molL 的 盐酸 溶液 ， 用 时 现 配 。 


4) 硫酸 铜 溶液 (50g/L)。 

5) 钛 标准 储存 溶液 : 称 取 0. 5000g 金属 钛 [w(Ti) 三 99.9% ] 置 于 500mL 烧杯 
中 ， 加 入 125mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 使 钛 洲 解 ， 加 数 滴 硝 酸 (1. 42g/mL) ， 微 沸 驱 
除 氮 的 氧化 物 ， 冷却 ， 小 心地 以 水 稀释 至 适当 体积 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 0.5mg 钛 。 

6) 钛 标准 溶液 : 移 取 10. 00mL 钰 标准 储存 溶液 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 0.01mg 钛 ， 用 时 现 配 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 1. 0g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 洲 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 分 数 次 加 入 20mL 盐酸 溶液 
(1 +1)， 盖 上 表面 四 ， 待 剧烈 反应 后 ， 滴 加 6 ~ 10 滴 过 氧化 氨 ， 低 温 煮沸 15min， 用 水 
洗 表 面皮 及 杯 壁 ， 冷却， 移入 100mL 容量 瓶 中 。 

加 入 15mL 盐酸 溶液 (1+1)， 混 匀 ， 加 入 5mL 抗坏血酸 溶液 ， 加 入 2 滴 硫 酸 铜 溶 
液 ， 放置 Smin， 加 入 10mL 二 安 替 比 林 甲 烷 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 ， 放 
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置 30min。 

3) 测量 ,以 空白 试验 溶液 作 参 比 ， 将 部 分 显 色 溶液 移入 2cm 吸收 了 正中， 于 分 光 光 
度 计 波长 390nm 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 钛 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、0. 50mL、1.00mL、2. 00mL、4. 00mL、6. 00mL、 
8. 00mL、10. 00mL、15. 00mL、20. 00mL 钰 标准 溶液 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 
15mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 以 下 按 试 样 溶液 显 色 。 将 部 分 溶液 移入 2cm 吸收 三 中 ， 以 水 
为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 390nm 处 测量 其 吸光 度 ， 将 测 得 系列 标准 溶液 的 吸光 度 减 
去 试剂 空白 溶液 的 吸光 度 后 ， 以 钛 量 为 横 坐 标 ， 以 对 应 的 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 
曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 钛 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


-6 























mxl1 





w( Ti) = x100% 


式 中 mj 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 锌 量 ( pg); 

mo 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 

十 九 、 火 焰 原 子 吸 收 光谱 法 测定 镁 及 镁 合金 中 铜 、 铁 、 锰 、 锌 、 镍 、 钙 的 含量 

1. 方法 提要 

试 样 用 盐酸 、 过 氧化 氢 溶 解 ， 于 稀 盐 酸 介 质 中 ， 分 别 在 原子 吸收 光谱 仪 各 元 素 相 
应 波长 处 ， 以 空气 - 乙 岂 火 焰 分 别 测定 铜 、 铁 、 锰 、 和 镑 、 镍 、 铅 的 吸光 度 ， 计 算 其 质量 
分 数 。 

本 方法 适用 于 镁 和 位 合金 中 铜 、 铁 、 锰 、 镑 、 镍 、 钙 含量 的 测定 ， 测 定 范围 和 采 
用 的 波长 见 表 3-60。 





























表 3-60 测定 范围 和 采用 的 波长 





























BER 测量 范围 ( % ) 波长 /nm 元 素 测量 范围 ( % ) 波长 /nm 
铜 0.01 ~1.00 324.7 铁 0.01 ~0.20 248.3 
锰 0.01 ~3.0 279. 5 锌 0. 002 ~7. 00 213.9 
镍 0.01 ~0.3 232. 0 钙 0. 002 ~0.5 422.7 
2. 主要 试剂 


1) 过 氧化 氨 (1. 10g/mL)。 

2) 盐酸 (1+1): 优 级 纯 。 

3) 铜 、 铁 、 鳃 、 锌 、 镍 、 钉 标准 溶液 或 它们 的 混合 溶液 : 200kg/mL，100kg/mL。 

3. 仪器 

原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 块 火焰 燃烧 器 和 各 测量 元 素 的 空心 阴极 灯 。 仪 器 应 
满足 火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 试 样 量 称 取 0. 10 ~1.00g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
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(2) 空白 试验 ”随同 试 样 进行 空白 试验 。 

(3) 试 样 的 处 理 ” 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ,分数 次 加 入 20mL 盐酸 溶液 (1 +1)， 
待 反应 缓慢 时 滴 加 lmL 的 过 氧化 氢 ， 低 温 加 热 至 试 样 溶解 ， 者 沸 ， 分 解 过 氧化 氢 ， 取 
下 冷却 ,移入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 ， 摇 匀 。 

该 试 液 用 于 0. 005% ~ 0.20% 铜 、 铁 、 锰 、 锦 、 钙 量 和 0. 002% ~ 0. 050% 锌 量 的 测定 。 
当 铜 、 铁 、 锰 、 镍 、 钙 含量 大 于 0. 20% ， 锌 含量 大 于 0.05% 时 ， 分 取 20. 00mL 或 5. 00mL 
试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 补 加 10mL 盐酸 溶液 (1 +1)， 以 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(4) 测量 将 随同 试 样 的 空白 试验 溶液 及 试 液 在 原子 吸收 光谱 仪 各 元 素 波长 处 ， 
以 水 调 零 ， 用 空气 - 乙 燃 火焰 分 别 测定 各 元 素 的 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 计算 试 样 溶液 和 
空白 溶液 中 各 被 测 元 素 的 含量 。 

注意 : 测量 时 吸光 度 过 高 ， 可 适当 偏转 燃烧 器 至 合适 位 置 。 

(5) 校准 曲线 的 绘制 ” 移 取 铜 、 铁 、 鳃 、 锌 、 镍 、 钉 标准 溶液 (200pg/mL， 
100kg/mL) 或 它们 的 混合 标准 溶液 ， 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ,将 铜 、 铁 、 铺 、 镍 、 
钙 的 质量 浓度 控制 在 0 ~10phg/mL， 将 锌 的 质量 浓度 控制 在 0 ~Sug/mL， 加 10mL 盐酸 
溶液 (1 +1) ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 测量 吸光 度 ， 减 去 零 含 量 溶液 的 吸光 度 ， 以 各 
元 素 的 含量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 标准 曲线 。 

5. 结果 计算 

试 样 中 被 测 元 素 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


-p AT 
w( Me) = (2 -PY 100% 
mo X 10 


式 中 p 一 一 从 校准 曲线 上 得 到 的 试 样 溶液 中 被 测 元 素 的 质量 浓度 (g/mL) ; 
ps 一 一 从 校准 曲线 上 得 到 的 空白 溶液 中 被 测 元 素 的 质量 浓度 (pg/mL) ; 
V 一 一 测量 时 试 样 溶液 的 体积 (mL) ; 
/一 试 样 溶液 的 稀释 倍数 ; 
m, 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 
二 十 、ICP- AES 法 测定 镁 及 镁 合金 中 元 素 的 含量 







































































1. 方法 提要 
试 样 以 盐酸 溶解 ， 在 稀 盐 酸 介 质 中 ， 直 接 以 等 离子 体 光 源 激发 ， 在 ICP- AES 上 测 














定 各 元 素 的 光谱 强度 (或 相对 强度 ) ， 以 基体 匹配 法 校正 基体 对 测定 的 影响 。 

本 方法 适用 于 镁 及 镁 合金 中 铁 、 铜 、 锰 、 钛 、 镑 、 包 、 狼 、 锯 、 镍 、 钳 、 角 、 铅 、 
钙 、 铝 、 饰 含量 的 测定 ， 测 量 范 围 和 推荐 波长 见 表 3-61 。 

2. 试剂 

1) 过 氧化 所 (1.10g/mL)、 盐 酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 氧 氢 酸 
(1.14g/mL)、 高 握 酸 (1.68g/mL)、 和 氢气 ( > 99.99%)、 盐 酸 (1+1)、 硝 酸 
(1+1)、 硫 酸 (1 +1)。 

2) 高 纯 镁 : w( Mg) >99. 999% 。 

3) 各 分 析 元 素 的 标准 储存 溶液 。 
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表 3-61 测量 范围 和 推荐 波长 















































元 束 含量 (质量 分 数 ,% ) 推荐 波长 /nm 
Fe 0. 002 ~0. 100 259. 940 、239. 562 
Cu 0. 0005 ~4.00 324. 754 、327. 396 
Mn 0. 0010 ~2.00 257. 010 、259. 373 
Ti 0. 0010 ~0.050 334. 941 、336. 121 
Zn 0. 010 ~7.00 206. 200 、213. 856 
Y 0.50 ~6.00 224. 306 、377. 443 
Nd 0.50 ~3. 00 403. 358 、394. 151 
Sr 0. 0010 ~0.050 407.771 
Ni 0. 0002 ~0.010 231. 604 
Zr 0.10~1.00 339. 198 
Be 0. 0005 ~0. 100 313. 042 、234. 861 
Pb 0. 0010 ~ 0.010 220. 353 
Ca 0. 0050 ~ 0. 10 393. 366 
Al 0. 010 ~ 10. 00 396. 152 
Ce 0. 100 ~4. 00 413. 380 、413. 756 








4) 标准 溶液 

QD 多 元 素 标 准 溶液 的 配制 原则 ， 互 有 化 学 干扰 、 产 生 沉 淀 及 互 有 光谱 干扰 的 元 素 
应 分 组 配制 。 

@) 将 标准 储存 溶液 稀释 为 100mg/mL， 并 与 标准 储存 溶液 保持 一 致 的 酸度 (用 时 
稀释 ) 。 

@@ 将 标准 储存 溶液 稀释 为 10ng/ ML， 并 与 标准 储存 溶液 保持 一 致 的 酸度 (用 时 稀释 ) 。 

3. 仪器 

电感 耦合 等 离子 体 光 谱 仪 。 

4. 试 样 

将 试 样 加 工 成 厚度 小 于 或 等 于 1mm 的 碎 导 。 

5. 分 析 步 又 


























(1) 试 样 ” 按 表 3-62 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
表 3-62 取样 量 
质量 分 数 (% ) 试 样 质量 /g 试 液体 积 /mL 
0. 0005 ~ 0. 05 0.50 100 
>0.05~1.0 0.25 250 
>1.0~10.0 0.20 500 








(2) 测定 次 数 ” 称 取 两 份 试 样 ， 进 行 平行 测定 ， 取 其 平均 值 。 
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(3) 分 析 试 液 的 制备 ”将 称 取 的 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 25mL 盐酸 溶液 
(1 +1) ， 待 剧烈 反应 停止 后 ， 低 温 加 热 分 解 ， 加 入 适量 的 过 氧化 氧 ， 至 试 样 完全 深 
解 ， 者 沸 分 解 过 量 的 过 氧化 毛 ， 冷 却 至 室温 ， 将 溶液 移 人 相应 体积 的 容量 瓶 中 ， 以 
水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 必 要 时 根据 元 素 含量 范围 ， 稀 释 待 测 溶液 ， 并 随同 试 样 做 空 
白 试 验 。 

注意 : 对 钻 、 鳃 含量 高 的 镁 合金 ， 在 溶 样 时 可 加 1 滴 或 2 滴 氢 氟 酸 助 溶 。 

(4) 系列 标准 溶液 的 配制 

1) 称 取 与 分 析 试 液 中 镁 质量 相同 的 高 纯 镁 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 25mL 盐酸 溶 
液 (1 +1) ， 待 剧烈 反应 停止 后 ， 低 温 加 热 分 解 ， 加 入 适量 的 过 氧化 氧 ， 至 试 样 完 全 溶 
解 ， 者 沸 分 解 过 量 的 过 氧化 氧 ， 冷 却 ， 将 溶液 转 入 相应 体积 的 容量 瓶 中 ， 加 入 适量 的 
待 测 元 素 标 准 溶液 ， 使 镁 基本 浓度 、 溶 液 酸度 与 分 析 试 液 基本 一 致 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 以 不 加 标准 溶液 的 分 析 试 液 作为 空白 溶液 。 系 列 标准 溶液 中 待 测 元 素 的 含量 要 
略 高 于 样品 中 该 元 素 的 含量 。 系 列 标准 溶液 的 数量 根据 精度 要 求 确 定 ， 一 般 为 3 ~ 
5 个 。 

2) 根据 试 样 的 牌号 也 可 选择 相应 的 系列 标准 样品 〈 国 家 一 级 标 样 ) ， 按 分 析 试 液 
的 制备 方法 配制 系列 标准 溶液 。 系 列 标准 溶液 的 数量 根据 精度 要 求 确定 ,一 般 为 3 ~ 
5 个 。 

(5) 测定 ”将 系列 标准 溶液 引入 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 仪 中 ， 输 入 根据 
试验 所 选择 的 仪器 最 佳 测定 条 件 ， 在 各 元 素 选 定 的 波长 处 ， 测 定 系 列 标准 溶液 中 各 元 
素 的 强度 ， 当 标准 曲线 的 线性 相关 系数 大 于 或 等 于 0. 9995 时 ， 即 可 进行 分 析 试 液 的 测 
定 ， 根 据 强度 和 含量 的 关系 计算 机 自动 给 出 试 样 中 各 元 素 的 质量 浓度 。 

6. 结果 计算 

各 待 测 元 素 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

(c-c)VRx10™ 
w(X) = x 100% 


式 中 “ 自 校 准 曲 线 上 查 得 被 测 元 素 的 质量 浓度 (g/mL); 
g 自 校准 曲线 上 查 得 空白 试验 溶液 中 被 测 元 素 的 质量 浓度 (hg/mL); 

一 一 测定 试 液 的 体积 (mL); 

mo 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 

R 一 一 稀释 系数 。 

二 十 一 、 光 电 直 读 原子 发 射 光谱 分 析 方 法 测定 镁 及 镁 合金 中 元 素 的 含量 

1. 方法 提要 

在 氧气 气氛 中 ， 将 制备 好 的 块 状 样品 用 激发 系统 激发 发 光 ， 并 将 该 光束 引入 分 光 
室 ， 通 过 色散 元 件 将 光谱 色散 后 ， 对 选 定 的 分 析 线 和 内 标 线 的 强度 进行 测量 ， 根 据 用 
标准 物质 制作 的 校准 曲线 ， 由 计算 机 自动 计算 出 分 析 样 品 中 待 测 元 素 的 含量 。 

本 方法 适用 于 分 析 棒 状 或 块 状 试 样 中 铁 、 硅 、 锰 、 锌 、 铝 、 铜 、 久 、 铅 、 钛 、 镍 、 
饶 、 钳 、 包 、 多 、 锡 15 个 元 素 ， 测 定 范围 见 表 3-63 。 
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2. 仪器 设备 及 环境 
(1) 光电 光谱 仪 ” 应 根据 测定 元 素 的 需要 ， 可 使 用 真空 或 非 真 空 型 ， 应 能 满足 分 
析 任 务 所 要 求 的 波长 范围 、 灵 敏 度 和 精度 。 


表 3-63 元 素 测定 范围 






























































元 有 测定 范围 (质量 分 数 , % ) 元 康 测定 范围 ( 质量 分 数 ,% ) 
Fe 0. 001 ~0.10 Ti 0.001 ~0.10 
Si 0. 001 ~1.5 Ni 0. 0005 ~ 0. 03 
Mn 0. 001 ~2.0 Be 0. 0001 ~ 0. 01 
Zn 0. 001 ~7.0 Zr 0.001~1.0 
Al 0.003 ~10.0 Y 0.50~6.0 
Cu 0. 0005 ~4.0 Nd 0. 50 ~4.0 
Ce 0. 10 ~4.0 Sr 0.01 ~0.05 
Pb 0.001 ~0.05 一 一 

(2) 试 样 加 工 用 设备 “车 床 或 铣床 。 

(3) 激发 间 辽 保护 气体 ”高 纯 毛 气 ， 纯 度 大 于 99. 995% 。 





3. 取样 和 样品 的 制备 

用 车 床 或 铣床 加 工 试 样 的 激发 面 。 在 车 削 过 程 中 不 使 用 任何 润滑 剂 ， 激 发 面 不 能 
有 和 气孔、 裂纹 和 夹杂 ， 不 能 被 污染 ， 试 样 激发 面 应 与 标准 样品 或 控制 样品 的 表面 粗糙 
度 基本 一 致 。 试 样 的 形状 与 尺寸 应 与 标准 样品 或 控制 样品 一 致 。 

由 熔融 状态 取样 时 ， 用 预 热 过 的 铸铁 模 或 钢 模 浇注 成 型 ， 铸 模 自 选 ， 但 要 保证 试 
样 均匀 ， 无 飞 边 、 夹 杂 、 和 气孔 及 裂 颖 。 应 从 具有 代表 性 的 部 位 取样 ， 尽 量 避 免 偏 析 
现象 。 

4. 分 析 步 又 

(1) 光谱 仪 工作 参数 的 优化 “不同 的 仪器 激发 条 件 不 同 ， 应 根据 条 件 试验 或 依据 
说 明 书 的 推荐 选择 最 佳 激发 条 件 和 激发 线 对 。 

(2) 光谱 干扰 检查 ”尽量 选择 分 析 元 素 间 无 相互 干扰 的 谱 线 ， 必 要 时 利用 仪器 的 
干扰 校正 功能 进行 干扰 校正 。 

(3) 标准 物质 (标准 样品 ) ”根据 试 样 的 种 类 及 化 学 成 分 选择 与 之 相应 的 标准 
样品 。 

(4) 分 析 谱 线 的 选择 ”推荐 的 分 析 谱 线 见 表 3-64。 

(5) 校准 曲线 日 常 标准 化 ”标准 化 用 于 检查 和 校正 因 电 子 系统 、 光 学 系统 、 温 度 
变化 等 因素 引起 的 校准 曲线 的 漂移 ， 一 般 每 次 测量 前 用 1 个 或 2 个 标准 样品 或 控制 村 
品 进 行 激 发 ， 以 校正 曲线 的 漂移 ， 然 后 再 激发 标准 物质 或 控制 样品 予以 确认 。 

(6) 样品 分 析 将 试 样 置 于 仪器 的 激发 平台 上 ， 按 照 与 绘制 校准 曲线 和 标准 化 时 
相同 的 条 件 进 行 测 定 ， 激 发 点 应 距 样 品 边缘 5 ~6mm， 一 般 激发 2 ~4 次 ， 取 其 平均 值 。 
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表 3-64 ”推荐 的 分 析 谱 线 






































元 素 波长 /nm 测定 范围 (质量 分 数 ,% ) 
Mg (内 标 线 ) 291.55, 517.27, 383. 83 一 
238. 20 0. 0010 ~ 1. 00 
Fe 259. 94 0. 0010 ~2. 00 
317. 99 0. 020 ~ 0. 100 
288. 16 0. 0010 ~0. 050 
Dl 
251. 61 0. 10 ~1.50 
403. 45 0. 0010 ~ 3. 00 
Mn 
293. 30 0.010 ~3.00 
213. 81 0. 0005 ~ 1. 00 
Zn 334. 50 0.010 ~3.00 
481. 05 0.50 ~7.00 
308. 21 0. 0010 ~ 2. 00 
A 266. 04 1.00 ~10.00 
305. 46 1.00 ~12.00 
396. 15 0. 0030 ~ 15. 00 
327. 39 0. 0050 ~ 0. 30 
Cu 324.75 0. 0005 ~0.50 
510. 55 0. 50 ~4.00 
Ti 337. 28 0. 0005 ~0. 10 
341. 47 0. 0001 ~0. 030 
晶 
231. 60 0. 0020 ~ 1. 00 
313. 10 0. 0001 ~ 0. 10 
313. 04 0. 0005 ~ 0. 50 
339. 19 0. 0010 ~ 1. 00 
Zr 349. 62 0. 0005 ~1.00 
339. 46 0.0010 ~1.50 
406. 11 0.010 ~3.00 
Nd 
430. 35 0.50 ~4.00 








第 七 节 镍 及 镍 基 合 金粉 分 析 方 法 


名 具有 良好 的 力学 、 物 理 和 化 学 性 能 ， 主 要 用 于 合金 及 用 作 催 化 剂 。 镍 合金 是 以 
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镍 为 基 加 入 其 他 元 素 组 成 的 合金 。 添 加 适宜 的 元 素 可 提高 它 的 抗 氧化 性 、 耐 蚀 性 、 高 
温 强度 ， 改 善 某 些 物理 性 能 。 锦 合金 可 作为 电子 管用 材料 、 精 密 合金 、 镍 基 高 温 合金 
以 及 镍 基 耐 蚀 合金 和 形状 记忆 合金 等 。 在 能 源 开 发 、 化 工 、 电 子 、 航 海 、 航 空 和 航天 
等 部 门 中 ， 镍 合金 都 有 广泛 用 途 。 

锦 基 合金 粉末 燃点 低 ， 自 喷 焊 性 优良 ， 其 喷 焊 层 具有 硬度 高 、 耐 蚀 、 耐 磨 、 耐 热 
的 特点 ， 常 用 于 耐 蚀 、 耐 磨 ， 特 别 是 耐 滑动 磨损 零件 的 预防 性 保护 和 修复 。 其 可 分 为 
锦 - 铬 系 、 锦 - 铬 - 铁 系 、 锦 - 铬 - 硼 系 、 锦 - 铝 合金 热 喷涂 粉末 等 。 

锦 基 高 温 合金 的 主要 合金 元 素 有 铬 、 钨 、 钼 、 钻 、 铝 、 詹 、 硼 、 锋 等 。 钊 基 耐 蚀 
合金 的 主要 合金 元 素 是 铜 、 铬 、 钼 。 镍 基 耐 磨合 金 的 主要 合金 元 素 是 铬 、 钼 、 钨 ， 还 
含有 少量 的 妮 、 乌 和 钢 。 

镍 及 镍 基 合 金粉 的 成 分 分 析 目 前 采用 的 主要 是 光度 法 、 光 谱 法 、 重 量 法 及 滴定 
法 等 。 

一 、 铁 的 测定 

1. 磺 基 水 杨 酸 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硝酸 溶解 ， 在 约 7mol/L 盐酸 洲 液 中 ,用 4- 甲 基 -2- 戊 酮 和 
乙酸 异 成 酯 的 混合 溶剂 芋 取 铁 ， 使 其 与 镍 分 离 ， 然 后 用 水 反 茜 取 , 在 pH=8.5~11 的 
氨 性 溶液 中 ,， 铁 〈( 亚 ) 与 磺 基 水 杨 酸 生成 稳定 的 黄色 络 合 物 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 
420nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镍 中 铁 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.0008% ~ 0.7% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g[mL， 优 级 纯 ) 、 盐 酸 (3 +2) 、 硝 酸 (1.42g/mL， 优 级 纯 ) 、 硝 
酸 (3 +2) 、 硫 酸 (1. 84g/mL)、 毛 水 (0. 90g/mL)。 

2) 磺 基 水 杨 酸 溶液 (100g[L) 。 

3) 4- 甲 基 -2- 戊 酮 。 

4) 乙酸 异 戊 酯 。 

5) 混合 茜 取 剂 : 4- 甲 基 -2- 戊 酮 与 乙酸 异 成 酯 按 等 体积 混合 。 

6) 铁 标准 储存 溶液 : 称 取 0. 2000g 纯 铁 [w(Fe) 宇 99.98%] 置 于 250mL 烧杯 中 ， 
加 入 10mL 王 水 ， 盖 上 表面 四 ， 低 温 溶 解 至 完全 ， 加 入 10mL 硫酸 (1. 84g/mL) 蒸 至 冒 
三 氧化 硫 白 烟 ， 冷 却 。 用 水 洗 表 面 亚 及 杯 壁 并 加 水 至 50mL 左右 ， 加 热 使 盐 类 洲 解 ， 移 
入 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 此 洲 液 1mL 含 200ug 铁 。 

7) 铁 标 准 溶 液 : 移 取 50. 00mL 铁 标准 储存 溶液 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 
此 溶液 1mL 含 20pg 铁 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 的 处 理 : 将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 盐酸 溶液 (3 +2) 浸没 试 样 ， 
加 热 者 沸 10min 取 下 ， 弃 去 洗 液 ， 用 水 洗涤 至 溶液 无 绿色 ， 弃 去 水 层 后 再 用 无 水 乙醇 
洗涤 两 次 ,在 110% 左右 烘 干 设备 。 

2) 试 样 量 : 按 表 3-65 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
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表 3-65 试 样 量 及 分 取 试 液体 积 


























铁 的 质量 分 数 ( % ) 试 样 质量 /g 试 液 总 体积 /mL 分 取 试 液体 积 /mL 
0. 0008 ~ 0. 002 2. 000 一 全 量 
>0.002 ~0.01 1. 000 一 全 量 
>0.01 ~0.05 1. 000 100 20. 00 
>0.05~0.3 0. 500 200 15. 00 
>0.3 ~0.7 0. 500 200 5.00 
3) 试 样 溶液 的 制备 ,将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 缓 慢 加 入 15mL 硝酸 溶液 (3 +2)， 











盖 上 表面 亚 ， 低 温 加 热 使 试 样 完全 溶解 ， 并 蒸发 至 稠 浆 状 ， 加 入 20mL 水 ， 微 热 使 盐 类 
溶解 。 

将 溶液 移入 125mL 分 液 漏 斗 中 〈 体 积 约 为 20mL) ， 用 30mL 盐酸 (1.19g/mL) 分 
数 次 洗涤 烧杯 ， 将 洗 液 合并 于 分 液 漏斗 中 。 对 铁 含量 大 于 0. 01% 的 试 样 ， 按 表 3-65 稀 
释 至 相应 体积 ， 并 分 取 适 量 试 液 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 水 至 体积 为 20mL， 加 入 
30mL 盐酸 (1. 19g/mL)。 

向 分 液 漏斗 中 加 入 15mL 混合 萃取 剂 ， 震 荡 30s， 静 置 分 层 后 ， 将 水 相 放 人 另 一 只 
分 液 漏斗 中 ， 向 水 相 中 再 加 入 15mL 混合 茜 取 剂 重复 禁 取 一 次 ， 弃 去 水 相 , 合并 有 机 
相 。 加 入 15mL 盐酸 溶液 (3 +2) 震荡 洗涤 15s， 静 置 分 层 后 ， 弃 去 水 相 ， 重 复 洗 涤 
一 次 。 

向 有 机 相 中 加 入 20mL 水 ， 震 荡 30s， 静 置 分 层 后 ,将 水 相 放 入 50mL 容量 瓶 中 ， 
再 向 有 机 相 中 加 入 15mLl 水 ， 震 荡 30s， 静 置 分 层 后 ， 将 水 相合 并 于 容量 瓶 中 。 

向 容量 瓶 中 加 入 SmL 磺 基 水 杨 酸 溶液 ， 用 氨水 (0. 90g/mL) 中 和 至 溶液 呈 黄 色 并 
过 量 2mL， 以 水 定 容 ， 在 流水 中 冷却 至 溶液 清亮 。 

4) 测量 : 将 部 分 显 色 后 的 溶液 移入 3cm 比 色 和 中 ， 以 随同 试 样 的 空白 溶液 为 参 
比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 420nm 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 相应 的 铁 量 。 

5) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、0. 50mL、1. 50mL、3. 00mL 、4. 50mL、6. 00mL 的 
20ug/nL 铁 标准 溶液 ， 分 别 置 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ， 以 下 按 试 样 溶液 显 色 。 以 试剂 空 
白 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 420nm 处 测量 其 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铁 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

w( Fe) a 


式 中 mj 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 铁 量 (jg); 
VW 一 一 试 液 总 体积 ( mL); 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 
太一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) 。 
2. 三 氨 化 钛 - 重 铬 酸 钾 滴 定 法 
(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 洲 解 ， 冒 高 氧 酸 烟 将 铬 氧化 至 六 价 。 用 氨水 将 铁 沉 淀 与 
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铬 、 镍 等 元 素 分 离 。 沉 淀 用 盐酸 溶解 ， 以 钨 酸 钠 为 指示 剂 ， 用 三 氯 化 钛 将 铁 还 原 至 二 
价 ， 以 二 茶 胺 磺 酸 钠 为 指示 剂 ， 用 重 铬 酸 钙 标 准 溶液 滴定 。 

本 方法 适用 于 镍 基 合 金粉 末 中 铁 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 1.00% ~20.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 重 铬 酸 钾 深 液 (0.1% ) 。 

2) 钨 酸 钠 洲 液 (25% ) : 称 取 2$g 铭 酸 钠 溶 于 水 中 ， 加 5mL 磷酸 (1.69g/mL)， 
用 水 稀释 至 100mL。 











3) 三 毛 化 钛 溶液 A: 移 取 25mL 三 所 化 钛 溶液 (15% ~ 20% ) ， 用 盐酸 溶液 (1+1) 
稀释 至 100mL， 混 匀 。 

4) 三 氧化 钛 溶液 B: 移 取 10mL 三 氧化 钛 溶液 (13% ~ 20% ) ， 用 盐酸 溶液 (1 +9) 
稀释 至 200mL， 混 匀 。 





5) 硫酸 -磷酸 混合 酸 : 将 150mL 硫酸 (1. 84g/mL) 边 搅 拌 边 注入 700mL 水 中 ， 再 
加 入 150mL 磷酸 (1. 69g/mL) ， 混 匀 。 

6) 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (2% ) : 称 取 2g 硫酸 亚 铁 匀 ， 加 水 及 SmL 硫酸 (1. 84g/mL)， 
溶解 〈 者 溶液 浑 池 ， 则 用 滤纸 过 滤 ) ， 用 水 稀释 至 100mL， 混 匀 。 


7) 重 铬 酸 印 标 准 海 液 |c| 二 KsCms0; ]=0.01molL]: 称 取 0.4903g 预先 经 105 避 类 


干 lh 的 基准 重 铬 酸 钾 深 于 水 ， 移 和 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

8) 二 茶 胺 人 磷酸 钠 溶液 (0. 2% ) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 测定 次 数 : 平行 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 。 

2) 试 样 量 : 称 取 0. 1000 ~ 0. 5000g 试 样 (控制 铁 量 为 5 ~25mg) 。 

3) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

4) 测定 

OO 将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 盐酸 (1. 19g/mL) ， 盖 上 表面 亚 ， 低 温 
溶解 ， 待 作用 停止 后 滴 加 硝酸 (1. 42g/mL) ， 继 续 加 热 至 样品 全 部 溶解 [ 难 溶 样品 滴 
加 和 氧气 酸 (1.15g/mL) 助 溶 ]。 加 10mL 高 氧 酸 (1.67g/mL)， 蒸 发 至 冒 白 烟 并 回流 
4 ~5min， 稍 冷 ， 加 150mL 热 水 和 2 ~3g 氧化 匀 ， 搅 拌 ， 待 盐 类 洲 解 ， 滴 加 所 水 (1 +1) 
至 氧 氧化 铁 沉 淀 出 现 ， 过 量 10mL， 取 下 静 置 片刻 ， 用 快速 滤纸 过 滤 ， 以 热 的 氨水 
(5+95) 洗涤 烧杯 和 沉淀 7 次 或 8 次 。 

@ 将 沉淀 用 20mL 热 盐酸 溶液 (1 +1) 溶解 于 原 烧杯 中 ， 用 热 水 洗 净 滤纸 调整 溶 
液体 积 至 150 ~200mL， 加 15 滴 忽 酸 钠 溶液 ， 混 匀 ， 滴 加 三 氧化 钛 溶液 A 至 溶液 呈 淡 
黄色 ， 继 续 滴 加 三 氯 化 铁 溶 液 B 至 溶液 出 现 稳 定 蓝 色 ， 缓 慢 滴 加 重 铬 酸 钾 溶 液 至 蓝 色 
完全 消失 。 

@ 立即 加 入 20mL 硫酸 - 磷酸 混合 酸 和 3 滴 二 茶 胺 磷酸 钠 溶 液 ， 以 重 铬 酸 钾 标 准 溶 
液 滴定 至 溶液 出 现 稳 定 的 紫色 为 终点 ， 记 下 消耗 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 。 
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5) 试剂 空白 和 指示 剂 校正 : 向 随同 试 样 进行 至 “测定 ”中 人 @ 的 空白 试验 溶液 中 ， 
加 6. 00mL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 ， 以 下 继续 按 @@ 进 行 ， 加 6. 00mL 硫酸 亚 铁 铁 溶液 ， 再 以 重 
铬 酸 钾 标准 溶液 滴定 至 溶液 出 现 稳定 的 紫色 为 终点 ， 记 下 消耗 重 铬 酸 馈 标准 溶液 的 
体积 。 
第 一 次 消耗 的 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 减 去 第 二 次 消耗 的 重 铭 酸 钾 标准 溶液 的 体 
积 即 为 试剂 空白 和 指示 剂 所 消耗 的 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铁 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


VV )e x0.05585 
wi Te x 100% 


式 中 一 一 滴定 试 液 时 消耗 重 铬 酸 钙 标 准 溶液 的 体积 (mL)，; 
一 一 试剂 空白 和 指示 剂 消耗 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 (mL ) ; 









































m 称 样 量 (g) ; 
重 馈 酸 钙 标 准 溶液 中 三 K,Cr,0， 的 浓度 (mol/L); 





0. 05585 一 一 与 1. 00mL 重 铬 酸 钾 标准 溶液 [:( 二 cao =1. 000mol/L| 相 当 的 铁 的 质 


ls 


旱 (g/mmol)。 


二 、 铝 的 测定 

1. 电热 原子 吸收 光谱 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 硝酸 分 解 ， 在 稀 硝酸 介质 中 ， 于 电热 原子 吸收 光谱 仪 波长 
309. 3nm 处 ， 塞 曼 扣除 背景 吸收 ， 测 量 其 吸收 峰 面积 ， 按 工作 曲线 法 计算 铝 的 含量 。 

本 方法 适用 于 镍 中 铝 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.0003% ~ 0.002% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧 氧化 钠 : 优 级 纯 。 

2) 镍 溶液 : 称 取 5. 00g 高 纯 金 属 钊 [w(Al) <0.0001%] 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 
入 40mL 硝酸 溶液 (1 + 1)， 待 剧烈 反应 停止 后 ， 加 热 至 溶解 完全 ， 蔡 至 体积 约 为 
20mL， 取 下 冷却 ， 用 水 冲洗 表面 胃 及 杯 壁 ， 者 沸 ， 取 下 ， 冷 至 室温 ， 移 入 100mL 容量 
瓶 中 ， 以 水 定 容 。 

3) 铝 标 准 储存 溶液 : 称 取 0. 1000g 金属 铝 [w(Al) 三 99.99% ] 置 于 250mL 聚 四 
氟 乙 烯 烧杯 中 ， 加 入 0.5g 氢 氧 化 钠 ， 加 入 10mL 水 ， 盖 上 聚 四 所 乙烯 盖 ， 低 温 溶 解 ， 
冷却 。 边 摇 边 缓慢 滴 加 硝酸 溶液 (1+1) 至 沉 演 出现， 继续 滴 加 使 沉淀 完全 消失 后 ， 
移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 硝酸 溶液 (1 +49) 定 容 。 此 溶液 lmL 含 0.lmg 铝 。 

4) 铝 标准 溶液 : 移 取 10. 00mL 铝 标准 储存 溶液 置 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 硝酸 游 
液 (1+49) 定 容 。 此 洲 液 lmL 含 1ug 铅 。 

(3) 仪器 原子 吸收 光谱 仪 (具有 塞 曼 扣除 背景 功能 )， 配 有 石墨 炉 原子 化 器 、 
自动 进 样 器 ， 附 铝 空心 阴极 灯 及 石墨 管 。 仪 器 应 满足 火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

(4) 分 析 步 又 
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1) 试 样 量 : 称 取 5. 0g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 用 同 批 硝酸 溶解 高 纯 金属 镍 和 试 样 。 以 系列 标准 溶液 的 “ 零 ” 浓 
度 溶液 作为 试 样 空白 。 

3) 试 样 的 处 理 : 将 试 样 置 于 适当 的 烧杯 中 ， 加 入 40mL 硝酸 溶液 (1 +1)， 羡 上 
表面 阵 ， 加 热 至 溶解 完全 并 蒸 至 约 20mL， 取 下 冷却 ， 用 硝酸 溶液 (1 +49) 冲洗 表面 


























亚 及 杯 壁 ， 煮 沸 ， 取 下 冷却 ， 移 和 人 100mL 容量 瓶 中 ， 以 硝酸 溶液 (1+49) 定 容 。 分 取 
5. 00mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 以 硝酸 溶液 (1+49) 定 容 。 





4) 测量 : 将 预定 体积 的 试 液 注入 原子 化 器 中 ， 于 波长 309. 3nm 处 测量 铝 的 吸收 峰 
面积 ， 每 份 试 液 测定 三 次 ， 取 平均 值 减 去 空白 平均 值 ， 根 据 校准 曲线 得 出 试 样 中 铝 的 











5) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、0. 50mL、1.00mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL、 
5. 00mL 的 1ugymL 铝 标 准 溶 液 置 于 一 组 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5. 00mL 镍 溶液 ， 以 硝 
酸 溶 液 (1 + 49) 定 容 。 该 系列 标准 浴 液 中 铝 的 含量 分 别 为 0ng/mL、5ng/mL、 
l0ng/mL、 20ng/mL、 30ng/mL,、 40ng/mL、 S50ng/mlL。 

与 试 液 同时 测定 标准 溶液 的 吸收 峰 面 积 ( 减 去 零 含 量 标准 溶液 的 吸收 峰 面 积 ) ， 以 
铝 标准 浴 液 的 含量 为 横 坐 标 ， 吸 收 峰 面积 为 纵 坐标 ， 绘 制 校正 曲线 。 

(5) 结果 计算 ” 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

pp 及 用 x10™ 
w(Al)=— yx100% 


式 中 p 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 铝 的 质量 浓度 (ng/mL); 

WW 一 一 试 液 总 体积 (mL); 

V 一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) ; 

太一 一 测量 试 液 的 体积 (mL) ; 

mo 一 一 试 样 的 质量 〈(g) 。 

2. 铬 天 青 S 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 溶解 , 在 pH=5.3 ~5.9 的 弱酸 性 介质 中 ， 铝 与 铬 天 青 S 
生成 紫红 色 络 合 物 ， 于 分 光 光 度 计 波长 545nm 处 测量 其 吸光 度 。 

在 显 色 液 中 含有 100kg 钒 、2mg 铬 时 不 干扰 测定 ， 铁 、 镍 的 干扰 可 用 Zn- EDTA 掩 
项 ，300mg 钛 可 用 0. 15g 甘露 醇 掩蔽 。 

本 方法 适用 于 镍 基 合 金粉 中 铝 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.05% ~ 1.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 甘露 醇 溶 液 (5% ) 。 

2) 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (40% ) 。 

3) 气 化 铵 溶液 (0. 5% ) : 储存 于 塑料 瓶 中 。 

4) 铬 天 青 S 溶液 (0.05% ) 。 

5) 鲜 - 乙 二 胶 四 乙酸 二 钠 (Zn-EDTA) 溶液 : 称 取 8.1g 氧化 锌 置 于 烧杯 中 ， 加 
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40mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 溶 解 ， 另 称 取 37. 2g 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 (EDTA 二 钠 ) 
溶 于 800mL 水 中 ， 加 15mL 氨水 ,将 两 溶液 合并 , 混 匀 ， 用 氨水 (0.90g/mL) 和 盐酸 
溶液 (1 +1) 调节 溶液 至 pH =4 ~6， 用 水 稀释 至 1 工 ， 混 匀 。 

6) 铁 溶液 : 称 取 1. 00g 纯 铁 置 于 300mL 烧杯 中 ， 用 30mL 盐酸 溶液 (1+1) 溶 
解 ， 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

7) 镍 溶液 : 称 取 1. 00g 纯 镍 置 于 300mL 烧杯 中 ， 用 20mL 硝酸 溶液 (1+3) 溶 
解 ， 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

8) 铝 标 准 储存 溶液 : 称 取 0. 1000g 纯 铝 置 于 200mL 塑料 杯 中 ， 加 10mL 氢 氧 化 钠 
溶液 (20% ) ， 在 水 浴 上 加 热 溶 解 ， 加 100mL 水 ， 滴 加 盐酸 溶液 (1 +1) 至 溶液 呈 酸 
性 后 过 量 10mL， 冷 却 ， 移 和 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 
含 100pg 铝 。 

9) 铝 标 准 溶液 : 移 取 50. 00mL 铝 标 准 储存 溶液 置 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 5pg 铝 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 测定 次 数 : 平行 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 。 

2) 试 样 量 : 称 取 0. 1000g 试 样 。 

3) 测定 : 将 试 样 置 于 聚 四 所 乙烯 烧杯 中 ， 加 15mL 盐酸 (1.19g[mL) 、2mL 硝酸 
(1.42g/mL) ， 加 热 溶 解 [ 难 溶 试 样 可 滴 加 和 氧气 酸 (1.15g/mL) 助 深 ]， 加 SmL 高 氧 酸 
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烟 将 铬 氧化 ， 滴 加 盐酸 (1. 19g/mL) 驱逐 铬 。 控 制 剩余 溶液 体积 为 1 ~ 1.5mL， 稍 冷 ， 
加 30mL 水 ， 加 热 溶解 盐 类 ， 冷却 至 室温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 移 取 2.50 ~ 10. 00mL 试 液 两 份 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ( 含 铭 等 的 试 样 需 待 溶 
液 澄 清 或 用 滤纸 干 过 滤 后 再 移 取 ) 。 
显 色 液 : 一 份 溶液 中 加 5mL 甘露 醇 洲 液 (不 含 钛 的 试 样 可 以 不 加 甘露 醇 洲 液 ) 、 
5. 0mL 盐酸 溶液 (5 +95)、5mL Zn- EDTA 溶液 、5mL 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (每 加 一 种 试 
剂 均 需 混 匀 ) ， 立 即 加 入 4. 0mL 铬 天 青 S 溶液 混 匀 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

参 比 溶液 : 一 份 溶液 中 加 lmL 气 化 铵 溶液 ， 混 匀 ， 以 下 按 显 色 步 又 操作 。 

放置 20min 后 ,将 上 述 两 种 溶液 分 别 移入 2cm 比 色 下 中， 以 参 比 溶液 为 参 比 ， 于 
分 光 光 度 计 波长 545nm 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 铝 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 按 试 样 主要 成 分 ( 铁 、 旬 ) 的 含量 分 别 移 取 适 量 的 铁 溶液 
和 镍 溶液 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 5mL 高 氧 酸 (1.67g[mL) ， 加 热 莹 发 至 冒 烟 ， 以 下 按 
试 样 进行 溶解 。 移 取 与 试 液 相同 量 的 溶液 七 份 ， 分 别 置 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ， 其 中 六 
份 分 别 加 入 0mL、1.00mL、2. 00mL、3.00mL、4. 00mL、5. 00mL 铝 标 准 溶液 ， 以 下 按 
试 样 溶液 显 色 。 放 置 20min 后 ， 将 显 色 液 与 参 比 液 分 别 移 人 2cm 比 色 亚 中 ， 以 参 比 液 
为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 545nm 处 测量 吸光 度 。 以 铝 量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 
绘制 校准 曲线 。 
(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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式 中 “mm 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 铝 量 ( pg); 
太一 一 移 取 试 样 溶液 的 体积 (mL) ; 
太一 一 试 样 溶液 的 总 体积 (mL) ; 

称 样 量 (g) 。 

三 、 硅 的 测定 

1. 钼 蓝 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 用 硝酸 溶解 并 蔡 至 稠 浆 状 ， 加 入 氧气 酸 使 其 中 的 不 溶性 二 氧 
化 硅 生 成 可 溶性 的 单 硅 酸 。 在 pH =1.0 ~1.5 时 ， 硅 与 钼 酸 饼 形成 硅 钼 黄 杂 多 酸 ， 于 硫 
酸 介质 中 用 正 丁 醇 菜 取 ， 用 硫酸 联 胺 和 和 氧化 亚 锡 将 有 机 相 中 的 硅 钼 黄 还 原 成 钼 蓝 ， 于 
分 光 光 度 计 波长 630nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镍 中 硅 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.0005% ~ 0. 0025% (质量 分 数 )。 

(2) 试剂 

1) 硼酸 (高 纯 ) 、 硝 酸 (1.42g/mL， 高 纯 )、 硝 酸 (1 +1)、 硫 酸 (1. 84g/mL， 
高 纯 ) 、 硫 酸 (1 +3) 、 硫 酸 (7+93)、 氧 氢 酸 (高 纯 ) 、 氧 氟 酸 (1 +1)。 

2) 硼酸 饱和 溶液 。 

3) 正 丁 醇 。 

4) 钥 酸 铵 溶液 (100g/L) : 称 取 10g 钼 酸 铵 [(NH, ),Mo0,， .4HO] (高 纯 ) 溶 
于 80mL 热 水 中 ,冷却 ， 用 水 稀释 至 100mL， 混 匀 。 

5) 硫酸 联 胺 溶液 (2. 5g/L， 优 级 纯 ) : 用 硫酸 (1.5 +98.5) 配制 。 

6) 氧化 亚 锡 溶液 (100g/L) : 称 取 10g 氧化 亚 锡 (SnCl,. 2H,0) ( 优 级 纯 ) 溶 于 
高 纯 盐 酸 (1 +1) 中 并 稀释 至 100mL， 混 名 ， 用 时 现 配 。 

7) 柠 榜 酸 溶 液 (500g/L) : 优 级 纯 。 

8) 硅 标 准 储存 溶液 : 称 取 0.2142g 二 氧化 硅 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.9%， 预先 
在 1000% 灼 烧 1h 并 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 )， 置 于 铂 卉 雹 中， 加 入 58g 优 级 纯 无 水 碳酸 
钠 ， 混 匀 ， 加 盖 ， 置 于 400%C 的 箱 式 电阻 炉 中 ,升温 至 900% ， 熔 融 至 透明 ， 冷 却 ， 用 
水 洗 净 圭 塌 外 壁 ， 置 于 聚 四 氟 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 100mL 水 低温 溶解 ， 冷 至 室温 ， 移 入 
1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 储 于 塑料 瓶 中 。 此 溶液 1mL 含 100pg 硅 。 

9) 硅 标 准 溶 液 : 移 取 50. 00mL 硅 标 准 储存 溶液 置 于 1000mL 容量 痊 中 ， 以 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 ， 储 于 塑料 瓶 中 。 此 溶液 1mL 含 5pg 硅 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 的 处 理 : 称 取 钊 试 样 10g 置 于 洁净 的 200mL 烧杯 中 ， 用 水 浸 洗 2 次 或 3 
次 ， 弃 去 水 层 后 再 用 无 水 乙醇 洗涤 再 次 ， 低 温 烘 干 ， 冷 至 室温 备用 。 

2) 试 样 量 : 称 取 1. 0g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

3) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

4) 试 样 溶液 的 制备 ,将 试 样 置 于 30mL 铂 击 吉 (或 聚 四 气 乙 烯 南 吉 ) 中 ， 缓 慢 加 
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人 8mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 冷 洲 ， 待 反应 停止 后 ， 将 霸 塌 移入 载 气 密 闭 器 中 ， 加 热 浴 
解 (温度 在 100%C 以 下 ) ， 将 溶液 蒸 至 稠 浆 状 (将 空白 溶液 蒸 至 0.5mL 左右 ) ， 取 上 
冷却 。 

加 水 至 10mL， 加 0.2mL ( 约 4 滴 ) 氧气 酸 溶 液 (1+1) ， 用 塑料 棒 搅 拌 至 溶液 清 
亮 ， 置 于 有 机 玻璃 防 尘 盒 中 ,在 30% +5% 处 放置 30min。 取 出 霸 声 ， 加 入 8mL 硼酸 饱 
和 溶液 ， 搅 匀 ， 置 于 有 机 玻璃 防 尘 盒 中 ， 放 置 15min， 加 入 2. 5mL 钼 酸 铵 溶液 ， 搅 匀 ， 
用 硝酸 溶液 (1+1) 调 至 pH=1.0~1.5 (用 pH=1.0~5.0 的 精密 试纸 检查 )， 在 20 ~ 
30C 放 置 15min， 加 入 5mL 柠 榜 酸 溶液 ， 搅 匀 。 将 溶液 移入 125mL 分 液 漏 斗 中 ， 用 
15mL 硫酸 溶液 (1 + 3) 冲洗 圭 塌 并 将 洗 液 移 和 人 分 液 漏斗 中 ， 加 14mL 水 摇 勺 ， 加 入 
20mL 正 丁 醇 ， 振 功 Imin， 静 置 分 层 ， 弃 去 水 相 。 向 有 机 相 中 加 入 15mL 硫酸 溶液 
(7+93)， 振荡 30s， 静 置 分 层 后 弃 去 水 相 ， 重 复 此 操作 一 次 。 向 分 液 漏斗 中 加 入 5mL 
硫酸 联 胺 溶液 和 0. SmL 氧化 亚 锡 深 液 ， 振 荡 30s， 静 置 分 层 后 弃 去 水 相 ， 将 有 机 相 移 人 
25mL 干燥 的 比 色 管 中 ， 用 正 丁 醇 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 ， 静 置 港 清 ， 将 其 部 分 溶液 移入 
lcm 比 色 严 中 。 

5) 测量 ,以 随同 试 样 的 空白 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 630nm 处 测量 其 吸光 
度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 硅 量 。 

6) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、1. 00mL、2. 00mL、3.00mL、4. 00mL、5. 00mL 的 
5ug]mL 硅 标准 溶液 ， 分 别 置 于 一 组 30mL 铂 霸 吉 〈 或 聚 四 氟 乙 烯 卉 坝 ) 中 ， 以 下 按 试 
样 溶液 进行 操作 。 以 试剂 空白 洲 液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 630nm 处 测量 其 吸光 度 ， 
绘制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 硅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


x10™° 


w(Si) = x100% 
mo 


式 中 mj 一 一 自 校 准 曲线 上 查 得 的 硅 量 ( pg); 

mo 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 

2. 高 氨 酸 脱水 重量 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 碱 熔 酸化 (或 酸 溶解 ) 后 ， 用 高 氧 酸 冒 烟 使 硅 酸 脱水 ， 过 
滤 洗 净 后 ， 灼 烧 成 二 氧化 硅 ， 用 硫酸 - 氧 氟 酸 处 理 ， 使 硅 生成 四 氟 化 硅 挥发 除去 ， 由 除 
硅 前 后 的 质量 差 计算 硅 的 质量 分 数 。 

本 方法 适用 于 钊 基 合 金粉 中 硅 量 的 测定 。 测 定 范 围 为 0.50% ~ 6.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 过 氧化 钠 。 

2) 高 氧 酸 (1.67g/mL) 。 

3) 氧气 酸 (1. 15g/mL)。 

4) 甲醇 。 

5) 盐酸 (1. 19g/mL) 、 硝 酸 (1.42g/mL) 、 盐 酸 (1+1) 、 硫 酸 (1 +1)。 
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6) 硫 氟 酸 镁 溶液 (50g/L) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 测定 次 数 : 平行 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 。 

2) 试 样 量 : 称 取 0. 5000 ~ 1. 000g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

3) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

4) 测定 : 对 于 盐酸 和 硝酸 不 能 完全 溶解 的 试 样 ， 将 其 置 于 石墨 坦 塌 内 ， 加 入 5g 
过 氧化 钠 ， 于 喷 灯 或 马 弗 炉 内 (600 ~700% ) 熔融 ， 待 试 样 分 解 后 ， 取 下 冷却 ， 置 于 
200mL 塑料 杯 中 ， 加 20mL 热 水 浸 取 ， 洗 净 卉 坝 ， 将 溶液 转 和 人 盛 有 20mL 盐酸 
(1.19g/mL) 的 400mL 烧杯 中 ,加 20 ~30mL 高 氧 酸 ， 加 热 蒸发 至 冒 烟 ， 盖 上 表面 严 ， 
继续 加 热 使 高 氧 酸 烟 回 流 15 ~20min。 

对 于 盐酸 和 硝酸 可 以 溶解 的 试 样 ， 将 其 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 30mL 盐酸 
(1.19g/mL)、4mL 硝酸 (1.42g/mL)、 低 温 加 热 溶 解 ， 浓 缩 至 体积 约 为 10mL， 加 
40mL 甲醇 ， 将 表面 亚 移 开 稍 留 缝 除 ， 低 温 缓 慢 挥发 至 10mL 以 下 ， 加 5mL 硝酸 
(1.42g/mL) 、20 ~30mL 高 氯 酸 ， 加 热 蒸发 至 崩 烟 。 

将 烧杯 取 下 稍 冷 , 用 SmL 盐酸 (1. 19g/mL) 润 湿 盐 类 ， 加 100mL 热 水 ， 再 加 热 
(但 不 要 者 沸 ) 使 可 溶性 盐 类 溶解 ， 加 少量 纸浆 ， 立 即 用 中 速 定 量 滤 纸 过 滤 ， 用 带 
橡胶 头 的 玻璃 棱 将 荞 附 在 杯 壁 上 的 沉淀 仔细 擦 下 ， 以 热 盐 酸 溶液 (5 +95) 洗 净 烧 
杯 并 洗涤 沉淀 至 无 铁 离 子 〈( 用 硫 握 酸 镁 涂 液 检查 ) ， 再 用 热 水 洗涤 三 次 。 若 有 必要 
则 将 滤液 及 洗 液 移入 原 烧 杯 中 ， 加 热 蒸发 至 冒 高 氧 酸 烟 ， 并 回流 15 ~ 20min， 再 沉 演 
= 

将 所 得 沉淀 连同 滤纸 置 于 铀 寺 坝 中 ， 烘 干 ， 灰 化 ， 稍 冷 ， 滴 加 盐酸 (1. 19g/mL) 
润 湿 沉 淀 ， 加 2mL 甲醇 ， 低温 赶 硼 (对 于 酸 可 溶 试 样 ,已 经 赶 过 硼 ， 可 省 去 此 操 
作 ) ， 继 续 蒸 发 沉淀 至 干 泗 。 用 铂 寺 塌 盖 盖 上 部 分 寺 坝 ， 于 1000 ~ 1050% 马 弗 炉 
中 灼 烧 30 ~40min， 取 出 ， 稍 冷 ， 置 于 干燥 器 中 ,冷却 至 室温 ， 称 量 ， 反 复 灼 烧 至 
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沿 寺 塌 内 壁 加 4~5 滴 硫 酸 溶液 (1 +1)、5mL 氢 氟 酸 ， 低 温 加 热 至 冒 尽 硫酸 烟 ， 
再 将 铂 圭 塌 置 于 1000 ~ 1050% 的 马 弗 炉 中 灼 烧 20min ( 含 钨 、 钼 的 试 样 ， 于 800%C 灼 
烧 ) ， 取 出 ， 稍 冷 ， 置 于 干燥 器 中 ， 冷 却 至 室温 ， 称 量 ， 反 复 灼 烧 至 恒 量 。 
(4) 结果 计算 ” 试 样 中 硅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
w(Si) _ [ma 一 7 ) 0 
式 中 m 一 一 氧气 酸 处 理 前 击 坑 与 沉淀 的 质量 (g); 
mm 一 一 氧气 酸 处 理 后 增 吉 与 沉淀 的 质量 (8) ; 
气 酸 处 理 前 霸 塌 与 试剂 空白 的 质量 (g) ; 
mm 一 一 氨 氛 酸 处 理 后 圭 塌 与 试剂 空白 沉淀 的 质量 〈(g) ; 
称 样 量 (g) ; 
0. 4674 一 一 二 氧化 硅 换 算 为 硅 的 系数 。 
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四 、 磷 的 测定 

1. 钼 蓝 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 溶 于 硝酸 ， 用 高 镭 酸 钾 氧 化 磺 ， 在 酸性 溶液 中 , 磺 (V ) 与 
钼 酸 匀 所 形成 的 磷 钼 杂 多 酸 络 合 物 被 正 丁 醇 - 三 氧 甲烷 混合 溶剂 蔡 取 ， 用 握 化 亚 锡 还 原 
成 磷 钼 蓝 ， 于 分 光 光 度 计 波长 620nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镍 中 磷 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.0005% ~0.03% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硝酸 (1.42g/mL， 优 级 纯 )、 硝 酸 (1 +1)、 盐 酸 (1.19g/mL， 优 级 纯 ) 、 高 
毛 酸 (1 +1) 、 高 氯 酸 (1+9)、 正 丁 醇 、 三 握 甲 烷 。 

2) 混合 萃取 剂 : 3 份 三 氧 甲烷 与 1 份 正 丁 醇 混合 。 

3) 钼 酸 铵 溶液 (100g/L) : 称 取 10g 钥 酸 铵 [(NH, ),Mo;0,, . 4H,0] ( 优 级 纯 ) 
溶 于 80mL 热 水 中 ,冷却 ， 用 水 稀释 至 100mL， 混 匀 ， 过 滤 后 使 用 。 

4) 氧化 亚 锡 溶液 (40g/L) : 称 取 4g 氯 化 亚 锡 (SnCl,. 2H,0) ( 优 级 纯 ) 溶 于 
20mL 盐酸 (1. 19g/mL)， 用 水 稀释 至 100mL， 混 匀 ， 用 时 现 配 。 

5) 高 鳃 酸 钾 溶液 (30g/L) 。 

6) 磷 标 准 储存 溶液 : 称 取 0.7370g 磷酸 氧 二 钾 (K. HPO, .3HO) 溶 于 水 ,移入 
1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 此 溶液 1mL 含 100kg 磷 。 

7) 磷 标 准 深 液 : 移 取 10. 00mL 磷 标 准 储存 溶液 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 ， 
混 匀 。 此 溶液 1mL 含 2pg 磷 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 按 表 3-66 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


表 3-66 试 样 量 及 分 取 试 液 的 体积 




























































































磷 的 质量 分 数 (% ) 试 样 量 /g 试 液 总 体积 /mL 分 取 试 液 的 体积 /mL 
0. 0005 ~ 0. 0015 1. 000 一 全 量 
>0. 0015 ~ 0. 003 0. 5000 一 全 量 
>0. 003 ~0. 006 0. 3000 二 全 量 
> 0. 006 ~0.015 1. 000 100 10. 00 
>0.015 ~0. 03 1. 000 100 5. 00 











2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

3) 试 样 洲 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ,缓慢 加 入 15mL 硝酸 溶液 
(1+1) 和 2~4 沉 高 锰 酸 钾 溶 液 ， 微 热 使 试 样 溶解 完全 。 待 溶液 冷却 后 ， 加 入 10mL 高 
氧 酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 蒸 至 冒 浓 高 氯 酸 白 烟 ， 冷 却 ， 加 入 30mL 水 ， 搅 拌 溶解 盐 类 。 
将 溶液 移入 125mL 分 液 漏洞 中 ， 加 水 至 50mL， 对 磷 含 量 大 于 0.006% 的 试 样 ， 按 
表 3-66 稀释 分 取 试 液 ， 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 入 高 氧 酸 溶液 (1 +9) 至 50mL。 

向 分 液 漏 斗 中 加 入 3mL 钼 酸 锭 溶液 ， 摇 义 ， 放 置 10min， 加 入 2mL 正 丁 醇 ， 震 荡 
lmin， 加 入 1$mL 混合 琳 取 剂 ， 震荡 2min， 静 置 分 层 后 ， 将 有 机 相 放 和 人 50mL 容量 瓶 
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中 ， 向 水 相 中 再 加 入 15mL 混合 禁 取 剂 ,， 震荡 2min， 静 置 分 层 后 ,将 有 机 相合 并 于 容 
量 瓶 中 。 向 容量 瓶 中 加 入 3 ~4mL 正 丁 醇 ， 加 入 4 滴 握 化 亚 锡 溶液 ， 用 正 丁 醇 稀 释 至 刻 
度 ， 混 义 ， 放 置 15 ~20min， 将 部 分 溶液 移入 干燥 的 2cm 比 色 严 中 。 

4) 测量 : 以 空白 试验 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 620nm 处 测量 其 吸光 度 ， 从 
校准 曲线 上 查 出 相应 的 磷 量 。 

5) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、2. 00mL、4. 00mL 、6. 00mL 、8. 00mL 、10. 00mL 
的 2pg/mL 磷 标 准 溶液 ， 分 别 置 于 一 组 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 高 氯 酸 溶液 (1 +9) 至 
50mL， 以 下 按 试 样 溶液 进行 操作 。 以 试剂 空白 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 620nm 
处 测量 其 吸光 度 ， 绘 制 校 准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 磷 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

mV x10™ 


w(P) =— x100% 


式 中 “ 冯 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 磷 量 ( pg); 
WW 一 一 试 液 总 体积 (mL ) ; 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g) ; 
V 一 一 分 取 试 液 的 体积 ( mL) 。 

2. 正 丁 醇 - 三 氨 甲 烷 革 取 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 溶解 ， 在 硝酸 介质 中 ， 正 磷酸 与 钼 酸 铵 生成 的 磷 钼 杂 
酸 可 被 正 丁 醇 -三 氧 甲 烷 某 取 ， 以 所 化 亚 锡 将 磷 钼 杂 多 酸 还 原 并 反 荃 取 至 水 相 中 ， 于 分 
光 光 度 计 波长 680nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 钊 基 合 金粉 中 磷 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.001% ~ 0.05% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧 氧化 钠 、 盐 酸 (1. 19g/mL) 、 硝 酸 (1.42g/mL)、 氧 氢 酸 (1.15g/mL)、 高 
毛 酸 (1.67g/mL)。 

2) 钥 酸 铵 溶液 (100g/L)。 

3) 亚 硝酸 钠 溶 液 (300g/L) 。 

4) 硝酸 (1+1): 将 硝酸 (1.42g/mL) 煮沸 3 ~Smin， 驱 尽 氮 的 氧化 物 后 配制 。 

5) 柠檬 酸 溶液 (100g/L) : 用 每 100mL 溶液 中 含有 3. 5g 氧 氧化 钠 的 水 浴 液 配制 。 

6) 正 丁 醇 -三 毛 甲 烷 混 合 液 : 1 份 正 丁 醇和 3 份 三 毛 甲 烷 混 合 。 

7) 氧化 亚 锡 溶液 (10g/L) : 1g 氧化 亚 锡 (SnCL .2HO) 溶 于 8mL 盐酸 (1. 19g/L) 
中 ， 用 水 稀释 至 100mL， 用 时 现 配 。 

8) 磷 标 准 储存 溶液 : 称 取 预 先 经 105 ~ 110% 烘 干 的 0.2195g 磷酸 二 氧 钾 基 准 试 
剂 ， 深 于 水 中 ， 加 10mL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 ， 储 存 于 塑料 瓶 中 。 此 溶液 1mL 含 50pg 磷 。 

9) 磷 标 准 深 液 : 移 取 20. 00mL 磷 标 准 储存 溶液 置 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 加 5mL 硝 
酸 (1.42g/mL) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 1pg 磷 。 
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(3) 分 析 步 又 

1) 测定 次 数 : 平行 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 。 

2) 试 样 量 : 称 取 0. 10 ~0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

3) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

4) 测定 

@ 将 试 样 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 15mL 盐酸 (1.19g/mL) 和 3mL 硝酸 
(1.42g/mL) ， 加 热 溶 解 [ 难 溶 试 样 可 滴 加 氧气 酸 (1. 15g/mL) 助 溶 ] 。 

@) 加 5 ~10mL 高 氧 酸 ， 加 热 蒸 发 至 冒 烟 ， 将 三 价 铬 氧化 至 六 价 ， 滴 加 2 ~3mL 盐 
酸 (1. 19g/mL) 挥发 除去 大 部 分 铬 ， 继 续 骨 烟 ， 蒸 至 近 于 ,冷却 ， 加 15mL 硝酸 溶液 
(1 +1)， 加 热 溶解 盐 类 ， 滴 加 亚 硝酸 钠 溶 液 将 高 价 铬 还 原 至 低 价 [ 含 钨 试 样 加 6mL 柠 
檬 酸 浴 液 ， 钨 量 为 10 ~ 20mg 时 加 9mL， 加 入 毛 氧 化 钠 至 溶液 呈 碱 性 ， 加 热 使 钨 酸 溶 
解 ， 滴 加 硝酸 溶液 (1 +1) 至 溶液 呈 酸 性 ， 冷 却 ] ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 

@ 移 取 20mL 试 液 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 补 加 硝酸 溶液 (1 +1) 至 溶液 中 含 
8mL 硝酸 溶液 (1 +1)。 

@ 以 水 稀释 至 约 45mL， 加 20mL 正 丁 醇 - 三 氧 甲烷 混合 液 和 12mL 钼 酸 铵 溶液 ( 当 
试 液 中 加 9mL 柠檬 酸 涂 液 时 ， 应 加 18mL 钥 酸 铵 溶液) ， 立 即 剧烈 振荡 lmin， 待 两 相 分 
层 后 ， 将 有 机 相 放 入 另 一 只 盛 有 15mL 氧化 亚 锡 溶 液 的 分 液 漏斗 中 ， 轻 播 15 次 ， 待 两 
相 分 层 后 ， 将 水 相 移 人 2 ~3cm 比 色 亚 中 。 

@@ 以 水 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 680nm 处 测量 其 吸光 度 ， 减 去 随同 试 样 空 白 的 
吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 磷 量 。 

5) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、1. 00mL、3. 00mL、5. 00mL 、7. 00mL 、10. 00mL 
磷 标 准 溶液 ， 分 别 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 入 8mL 硝酸 溶液 (1 +1)， 以 下 按 “ 测 
定 ” 中 的 @ 步 进行 操作 。 

以 水 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波长 680nm 处 测量 其 吸光 度 ， 减 去 试剂 空白 的 吸光 度 ， 
以 磷 量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ， 试 样 中 磷 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


miV, x10™ 
一 一 一 一 一 x100% 
















































































W( 了 ) = 


式 中 mj 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 磷 量 (hg) ; 
V 一 一 分 取 试 液 的 体积 (mL) ; 
WW 一 一 试 液 总 体积 (mL ) ; 
称 样 量 (g)。 
五 、 硼 的 测定 
在 此 介绍 酸 碱 滴定 法 。 
1. 方法 提要 
试 样 用 过 氧化 钠 熔 融 ， 用 盐酸 酸化 ， 用 亚硫酸钠 还 原 铬 ， 用 强 碱 分 离 铁 、 铬 、 争 
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等 元 素 。 将 溶液 调 至 中 性 ， 用 碳酸 钢 ( 钙 ) 分 离 铝 。 用 甘露 醇 与 硼酸 络 合 ， 定 量 释 放 
出 H+ ， 用 氢 氧 化 钠 标准 溶液 滴定 硼 量 。 

本 方法 适用 于 不 含 多 、 钼 的 镍 基 合 金粉 中 硼 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 1.00% ~ 
6. 00% (质量 分 数 ) 。 


























2. 试剂 
除非 男 有 说 明 ， 在 分 析 中 仅 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 燕 馏 水 或 去 离子 水 或 相当 
纯度 的 水 。 


1) 过 氧化 钠 、 亚 硫酸 钠 、 氢 氧化 钠 、 碳 酸 钢 钙 、 甘 露 醇 、 盐 酸 (1. 19g/mL)、 盐 
酸 (1 +20)。 

2) 氧 氧 化 钠 标准 溶液 L[c(NaOH) 二 0. 05mol/L] 

@ 配制 : 称 取 2g 氧 氧 化 钠 置 于 1000mL 烧杯 中 ， 加 10mL 氧化 饥 溶 液 (100g/L)， 
者 沸 1 ~2min， 以 水 稀释 至 1000mL， 混 匀 ， 静 置 ， 移 取 上 清 液 置 于 塑料 瓶 中 储存 。 

@ 标定 : 称 取 3 份 0.3000g 预先 经 105 ~ 110% 烘 1h 并 置 于 干燥 器 中 冷却 至 室温 的 
葵 二 甲酸 氧 钾 基 准 试剂 ， 分 别 置 于 3 个 250mL 锥 形 瓶 中 ,加 5$0mL 水 溶解 ， 加 2 滴 或 3 
滴 酚 酌 指 示 剂 ， 用 氢 氧 化 钠 标准 溶液 滴定 至 溶液 刚 呈 稳定 的 微 红 色 为 终点 。3 份 溶液 所 
消耗 氢 氧 化 钠 标准 溶液 的 体积 差 值 应 不 超过 0. 05mL， 取 其 平均 值 。 

氧 氧 化 钠 标准 溶液 的 实际 浓度 的 计算 公式 为 

mo x 10° 
® TV x204.2 
式 中 6c 一 一 氧 氧 化 钠 标 准 溶液 的 实际 浓度 ( mol/L); 
m, 一 一 茶 二 甲酸 毛 钾 的 质量 (g); 
太一 一 滴定 所 消耗 所 氧化 钠 标准 溶液 的 平均 体积 (mL) ; 

204. 2 一 一 葵 二 甲酸 氧 钾 的 摩尔 质量 (g/mol)。 

3) 盐酸 标准 溶液 [c( HC1) =0. 05mol/L] 

@ 配制 : 移 取 4. 2mL 盐酸 1.19g/mL 置 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 

@) 标定 : 移 取 3 份 23. 00mL 盐酸 标准 涂 液 ， 分 别 置 于 3 个 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 
50mL 水 ， 加 2 滴 或 3 滴 酚 栈 指 示 剂 ， 用 氢 氧 化 钠 标准 溶液 滴定 至 浴 液 刚 呈 稳定 的 微 红 
色 为 终点 。3 份 溶液 所 消耗 的 氢 氧 化 钠 标准 溶液 的 体积 的 差 值 应 不 超过 0. 03mL， 取 其 
平均 值 。 

盐酸 标准 溶液 的 实际 浓度 的 计算 公式 为 

co 从 
二 万 
式 中 ci 盐酸 标准 溶液 的 实际 浓度 (mol/L); 

氨 氧 化 钠 标准 溶液 的 实际 浓度 (molL) ; 
员 一 一 滴定 所 消耗 氢 氧 化 钠 标准 溶液 的 平均 体积 (mL) ; 
人 一 一 移 取 盐酸 标准 溶液 的 体积 (mL) 。 
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4) 甲 基 红 指示 剂 (1g/L) : 称 取 0.1g 甲 基 红 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 100mL 乙醇 


溶液 (1+4) 溶解 。 


5) 酚 酸 指示 剂 (5g/L) : 称 取 0. 5g 酚 栈 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 100mL 乙醇 溶解 。 
6) 省 甲 酚 绿 指示 剂 (1g/L) : 称 取 0.1g 省 甲 酚 绿 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 100mL 





乙醇 溶液 (1 +4) 溶解 。 
3. 分 析 步 又 
(1) 试 样 ” 称 取 0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
(2) 测定 次 数 ” 独 立地 进行 再 次 测定 ， 取 其 平均 值 。 
(3) 空白 试验 ”随同 试 样 做 空白 试验 。 
(4) 测定 











1) 将 试 样 置 于 预先 放 和 1g 氢 氧 化 钠 的 镍 霸 塌 中 ,， 加 4g 过 氧化 钠 ， 用 细 金 











属 丝 搅 





匀 ， 上 面 覆 盖 约 1g 过 氧化 钠 ， 在 700%C 马 弗 炉 中 熔融 5 ~ 10min， 稍 冷 ， 置 于 250mL 聚 
四 氟 乙 烯 烧杯 中 ， 用 沸水 浸出 ， 洗 净 卉 袁 ， 加 20mL 盐酸 (1.19g[mL) ， 分 批 加 入 5g 











亚硫酸钠 ， 摇 动 至 铬 全 部 被 还 原 。 将 溶液 倾 入 感 有 8g 氢 氧 化 钠 的 250mL 聚 四 氟 乙 烯 伐 


杯 中 ， 充 分 播 动 ， 待 反应 完全 后 冷却 ， 移 入 250mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 义 。 
2) 移 取 100mL 上 清 液 置 于 400mL 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 中 ,加 4 滴 甲 基 红 指示 剂 ， 用 盐酸 

















(1. 19g/mL) 调 至 红色 并 过 量 2mL， 加 入 4g 碳酸 饥 〈 钙 ) ， 者 沸 至 溶液 旺 黄色， 继续 低 温 蒸 
发 至 体积 约 为 50mL， 冷 却 。 将 溶液 过 滤 到 300mL 锥 形 瓶 中 ， 用 热 水 洗 滤纸 和 杯 壁 数 次 。 














3) 用 盐酸 溶液 (1 +20) 调 至 溶液 刚 变 为 红色 ， 加 2 滴 溴 甲 酚 绿 指示 剂 ， 用 氢 氧 








化 钠 标 准 溶液 滴定 至 溶液 刚 呈 亮 绿 色 ， 不 计 所 消耗 的 氧 氧 化 钠 标 准 溶液 的 体积 。 
4) 加 入 3g 甘露 醇 ， 搅 拌 至 其 溶解 ， 加 入 4 滴 酚 栈 指 示 剂 ， 用 氢 氧 化 钠 标 准 溶液 











滴定 至 溶液 呈 紫 色 ， 再 加 1g 甘露 醇 ， 搅 拌 溶解 ， 洲 液 的 紫色 不 褪 时 再 补 加 10. 00mL 氧 


氧化 钠 标准 溶液 并 读 取 体积 (V ) 。 
5) 用 盐酸 标准 溶液 仔细 滴定 至 溶液 刚 呈 亮 绿 色 为 终点 ， 读 取 体 积 (VV)。 
4. 结果 计算 
试 样 中 硼 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
co(V-b)-co(V,-V)K 
式 中 6 一 一 氧 氧 化 钠 标 准 溶液 的 实际 浓度 (mol/L); 
盐酸 标准 溶液 的 实际 浓度 (mol/L); 
VW 一 一 滴定 试 样 溶液 所 消耗 毛 氧 化 钠 标 准 溶液 的 体积 (mL) ; 
VW, 一 一 返 滴定 试 样 溶液 所 消耗 盐酸 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
人 一 一 随同 试 样 的 空白 溶液 所 消耗 氧 氧 化 钠 标 准 溶液 的 体积 (mL) ; 
VW 一 一 返 滴定 随同 试 样 的 空白 溶液 所 消耗 盐酸 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
K 一 一 上 清 液 分 取 比 例 ，; 
10. 81 一 一 硼 的 摩尔 质量 ( g/mol); 
mo 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 
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六 、 铬 的 测定 

在 此 介绍 过 硫酸 匀 氧 化 滴定 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 酸 溶解 ， 在 硫酸 -磷酸 介质 中 ， 以 硝酸 银 为 催化 剂 ， 用 过 硫 
酸 铵 将 三 价 铬 氧化 成 六 价 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 溶液 滴定 铬 量 。 

本 方法 适用 于 钊 基 合 金粉 中 铬 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 2. 00%~ 30.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1 19g[mL) 、 硝 酸 (1.42g[mL) 、 氧 氟 酸 (1.1$g[mL) 、 磷 酸 (1.67g/mL)、 
硫酸 (1+1)。 

2) 过 硫酸 匀 深 液 (250g/L) : 用 时 现 配 。 

3) 硫酸 锰 深 液 (5g/L) 。 

4) 氧化 钠 溶液 (5g/L) 。 

5) 二 茶 胶 磺 酸 钠 溶液 (2g/L) 。 

6) N- 苯 代 邻 氨基 茶 甲 酸 溶液 (2g/L) : 称 取 0.2g N- 葵 代 邻 氮 基 葵 甲 酸 溶 于 100mL 
碳酸 钠 水 溶液 中 〈 含 碳酸 钠 0.2g) ， 加 热 溶解 。 

7) 硝酸 银 溶 液 (10g/L) : 称 取 1g 硝酸 银 溶 于 水 中 ， 加 数 滴 硝 酸 (1.42g/mL) 并 
用 水 稀释 至 100mL， 混 匀 ， 储 存 于 棕色 瓶 中 。 

8) 重 铬 酸 钾 标准 溶液 称 取 5.6582g 基准 重 铬 酸 钾 (预先 经 105% 烘 干 1h， 置 于 
干燥 器 中 ,冷却 至 室温 ) ， 置 于 300mL 烧杯 中 ， 用 水 溶解 ， 移 入 2000mL 容量 瓶 中 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 1.00mg 铬 。 

9) 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 

OQ 配制 : 称 取 10g 硫酸 亚 铁 饼 ， 加 入 适量 水 及 100mL 硫酸 溶液 (1 +1) 溶解 后 ， 
移入 1000mL 容量 瓶 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 使 用 时 需 标 定 。 

@ 标定 : 移 取 25. 00mL 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 3 份 分 别 置 于 500mL 烧杯 中 ， 加 4mL 磷 
酸 (1.67g/mL) 、30mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 用 水 稀释 至 200mL。 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶 
液 滴定 至 溶液 呈 淡 黄色 ， 加 3 滴 N- 茶 代 邻 氨 基 茶 甲酸 溶液 ， 继 续 滴 定 至 溶液 由 玫瑰 红 
色 变 为 亮 绿 色 为 终点 。3 份 铬 标准 溶液 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 差 不 超 过 
0.05mL， 取 其 平均 值 。 

硫酸 亚 铁 馆 标 准 溶液 对 铬 的 滴定 度 为 

T= x107 


式 中 7 一 一 硫酸 亚 铁 饼 标 准 溶液 对 铬 的 滴定 度 (g/mL); 
p 一 一 重 铬 酸 钾 标 准 溶 液 的 质量 浓度 ( mg/mL); 
V 一 一 滴定 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 溶液 的 体积 (mL) 。 
(3) 分 析 步 又 
1) 测定 次 数 : 平行 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 。 
2) 试 样 量 : 称 取 0. 20~0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
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3) 测定 : 将 试 样 置 于 500mL 烧杯 中 ,加 15mL 盐酸 (1.19g/mL)、2mL 硝酸 
(1.42g/mL) ， 低 温 加 热 [ 难 溶 试 样 可 滴 加 和 氧气 酸 (1.15g/mL) 助 溶 ] 溶解 。 加 4mL 
( 钨 含量 高 的 试 样 加 6mL) 磷酸 (1.67g/mL) 、8mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 蒸 发 至 冒 硫酸 
烟 ， 滴 加 硝酸 (1. 42g/mL) 氧化 直至 碳化 物 完全 破坏 为 止 ， 继续 蒸发 至 冒 硫酸 烟 ， 
冷却 。 

加 水 至 约 100mL， 低 温 加 热 使 盐 类 溶解 ， 用 水 稀释 至 200mL 左右 ， 加 入 5mL 硝酸 
银 溶液 和 20mL 过 硫酸 铵 溶液 ， 煮 沸 至 铬 全 部 被 氧化 (有 高 锰 酸 的 红色 出 现 ， 表 示 铬 已 
被 全 部 氧化 ， 若 样品 中 锰 含 量 过 低 ， 则 可 加 入 1 滴 硫 酸 锰 浴 液 氧化 ) ， 继 续 者 沸 Smin ， 
加 入 SmL 氧化 钠 溶液 ， 煮 沸 至 红色 消失 ( 若 红色 不 消失 ， 则 需 再 补 加 氧化 钠 深 液 ) ， 
继续 煮沸 8 ~ 10min ， 使 氧化 银 沉淀 凝聚 下 沉 ， 取 下 ， 以 流水 冷却 至 室温 。 

用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 淡 黄色 ,加 3 滴 N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 溶 液 
( 含 钨 试 样 ， 再 加 2 滴 二 茶 胺 磺 酸 钠 )， 继 续 滴定 至 溶液 由 玫瑰 红色 转变 为 亮 绿 色 为 
终点 。 

(4) 结果 计算 ， 试 样 中 铬 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 




































































TV, 
w( Cr) =— x100% 
mo 


式 中 7 一 一 硫酸 亚 铁 饼 标 准 溶液 对 铬 的 滴定 度 (g/mL); 

一 一 滴定 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 ( mL); 
称 样 量 (g) 。 

注意 : 含 饥 时 ， 计 算 结果 需 进 行 校正 ，1% 的 钒 量 相当 于 0. 34% 的 铬 量 。 

七 、 锰 的 测定 

在 此 介绍 高 碘 酸 钠 ( 钾 ) 氧化 分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 洲 解 后 ， 在 硫酸 、 磷 酸 介 质 中 ， 用 高 碘 酸 钠 ( 钾 ) 将 锰 
氧化 至 七 价 ， 于 分 光 光 度 计 波长 530nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镍 基 合 金粉 中 锰 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.01%~ 2.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1. 42g/mL)、 氧 氢 酸 (1.15g/mL)、 硫 酸 (1 +1) 、 亚 硝 
酸 钠 溶液 (10g/L) 。 

2) 磷酸 - 高 毛 酸 混合 酸 : 3 份 磷酸 (1.69g/mL) 和 1 份 高 握 酸 (1.67g/mL) 
混合 。 

3) 高 碘 酸 钠 ( 钾 ) 溶液 (50g/L) : 称 取 58g 高 碘 酸 钠 ( 钾 ) 置 于 250mL 烧杯 中 ， 
加 60mL 水 、20mL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 温 热 溶解 ， 冷 却 ， 用 水 稀释 至 100mL。 

4) 锰 标 准 深 液 A: 称 取 0.5000g 电解 锰 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.9%) [电解 锰 
处 理 方法 : 将 电解 锰 放 在 硫酸 溶液 (1 +19) 中 清洗 ， 待 将 表面 上 的 氧化 锰 洗 净 后 取 
出 ， 立 即 用 莹 馏 水 反复 洗涤 ， 再 用 无 水 乙醇 洗 4 次 或 5 次， 取出 ， 放 在 干燥 器 中 干燥 
后 备用 ] 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 20mL 硝酸 溶液 (1 +3) ， 加 热 溶解 ， 者 沸 驱 尽 氮 的 氧 
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化 物 ， 取 下 ,冷却 至 室温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 勺 。 此 溶液 
lmL 含 00kg 锰 。 

5) 锰 标 准 浴 液 B: 移 取 20mL 锰 标 准 溶液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
混 匀 。 此 溶液 1mL 含 100kug 锰 。 

6) 不 含 还 原 物质 的 水 : 将 去 离子 水 〈 或 蒸馏 水 ) 加 热 者 沸 ， 每 升 用 10mL 硫酸 溶 
液 (1 +3) 酸化 ， 加 几 粒 高 碘 酸 钠 〈 钾 ) ， 继 续 加 热 者 沸 几 分 钟 ， 冷 却 后 备用 。 

7) 亚 硝酸 钠 溶液 (10g/L) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 测定 次 数 : 平行 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 。 

2) 试 样 量 : 称 取 0. 10~0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

3) 测定 : 将 试 样 置 于 150mL 锥 形 瓶 中 ， 加 15mL 盐酸 (1.19g/mL) 和 2mL 硝酸 
(1.42g/mL) ， 低 温 加 热 溶解 「 难 深 试 样 可 滴 加 氢 氟 酸 (1.15g/mL) 助 深 ] 。 

加 10mL 磷酸 -高 氧 酸 混 合 酸 ， 加 热 蒸 发 至 骨 高 毛 酸 烟 ( 含 铬 试 样 需 将 铬 氧化 ) ， 
稍 冷 ， 加 10mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 用 水 稀释 至 约 40mL， 加 10mL 高 碘 酸 钠 ( 钾 ) 溶 
液 ， 加 热 者 沸 并 保持 2~3min (防止 试 液 溅 出 ) ,冷却 至 室温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 
用 不 含 还 原 物 质 的 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

移 取 部 分 显 色 溶液 置 于 1~3em 吸收 焉 中， 向 剩余 的 显 色 液 中 边 播 动 边 滴 加 亚 硝酸 
钠 溶 液 至 紫色 刚好 褪去 ， 移 取 其 溶液 置 于 男 一 吸收 明 中 作为 参 比 液 ， 于 分 光 光 度 计 波 
长 530nm 处 ， 测 量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 锰 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、0. 50mL、2. 00mL、4. 00mL 、8. 00mL 、10. 00mL 
的 100pg/mL 锰 标 准 洲 液 〈( 镭 的 质量 分 数 大 于 0.5 色 时 ， 移 取 0mL、2. 00mL、2. 50mL、 
3.00mL、3. 50mL、4. 00mL 的 500pg/mL 锰 标 准 深 液 ) ， 分 别 置 于 一 组 150mL 锥 形 瓶 
中 ， 以 下 按 试 样 溶液 显 色 。 于 分 光 光 度 计 波 长 530nm 处 测量 其 吸光 度 ， 以 镭 量 为 横 坐 
标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ，” 试 样 中 锰 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 : 

(m—m,) x10™° 


w( Mn) = x100% 


式 中 m 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 铺 量 ( pg); 

ms 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 空白 溶液 中 的 鳃 量 (hg) ; 

mo 一 一 称 样 量 (g)。 

八 、 钴 的 测定 

在 此 介绍 亚 硝 基 R 盐分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 酸 分 解 ， 在 柠檬 酸 铁 、 亚 硝酸 钠 存在 的 情况 下 ， 当 溶液 pH 
为 5.5~7.5 时 ， 二 价 销 迅 速 被 氧化 至 三 价 ， 与 亚 硝 基 R 盐 形成 红色 络 合 物 ， 于 分 光 光 
度 计 波长 530nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镍 基 合 金粉 中 销 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.10%~3.00% (质量 分 数 )。 

(2) 主要 试剂 
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1) 盐酸 (1. 19g/mL) 、 硝 酸 (1. 42g/mL) 、 氧 氧 酸 (1. 15g/mL)、 硫 酸 (1+1)。 

2) 硫酸 - 磷酸 混合 酸 : 150mL 硫酸 (1. 84g/mL) 边 搅拌 边 注入 700mL 水 中 ， 再 加 
和 150mL 磷酸 (1.69g[mL) ， 混 匀 。 

3) 氮 性 柠檬 酸 镑 溶液 (250g/L) : 称 取 62. 5g 柠檬 酸 匀 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 
200mL 水 溶解 ， 加 5mL 氧 氧 化 贸 (0. 90g/mL) ， 用 水 稀释 至 250mL， 混 匀 。 

4) 亚 硝酸 钠 溶 液 (5g/L) 。 

5) 1- 亚 硝 基 -2- 蔡 酚 -3，6- 二 磺 酸 钠 ( 亚 硝 基 R 盐 ) 溶液 (5g/L): 用 时 现 配 。 

6) 销 标 准 储存 溶液 : 称 取 0. 1000g 纯 钴 [w(Co) 三 99.9% ] 置 于 250mL 烧杯 中 ， 
加 15mL 硫酸 溶液 (1+1)， 盖 上 表面 下 ， 加 热 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 和 人 1000mL 容量 
瓦 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 义 。 此 洲 液 lmL 含 100kg 销 。 

7) 销 标 准 溶液 A: 移 取 50. 00mL 销 标 准 储存 溶液 ， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 20kg 钻 。 

8) 钴 标准 溶液 B: 移 取 25. 00mL 销 标 准 储存 液 ， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 10kg 销 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 测定 次 数 : 平行 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 。 

2) 试 样 量 : 称 取 0. 20g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

3) 测定 : 将 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 盐酸 (1.19g/mL) 和 2mL 硝酸 
(1.42g/L) ， 低 温 加 热 溶解 【可 加 几 滴 氢 氟 酸 (1. 15g/mL) 助 深 ] ， 加 10mL 硫酸 -磷酸 
混合 酸 ， 继 续 加 热 莹 发 至 冒 硫酸 烟 1~ 2min， 取 下 稍 冷 , 加 20mL 水 ， 微 热 溶解 盐 类 ， 
取 下 冷却 至 室温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 移 取 5mL 试 液 两 
份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 。 

显 色 溶液 : 一 份 加 10mL 氨 性 柠 榜 酸 铵 溶液 、1mL 亚 硝 酸 钠 溶液 、5mL 亚 硝 基 R 盐 
溶液 ， 混 匀 ， 放 置 Imin， 加 10mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 在 沸水 浴 中 加 热 30s， 取 下 ， 用 
流水 冷却 至 室温 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

参 比 溶液 : 一 份 加 10mL 氮 性 柠檬 酸 铵 浴 液 和 10mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 混 匀 ， 加 
5mL 亚 硝 基 R 盐 溶液 ， 用 流水 冷却 至 室温 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

将 显 色 溶液 及 参 比 溶液 移 人 1~3cm 吸收 焉 中， 以 参 比 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 
波长 530nm 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 销量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 不 含 钼 的 纯 铁 一 份 (其 量 相 应 于 称 样 量 ) 代替 试 样 ， 
按 试 样 溶液 制备 。 移 取 六 份 SmL 溶液 ， 分 别 置 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ， 移 取 0mL、 
1. 00mL、3. 00mL、5. 00mL、7. 00mL、10. 00mL 的 10kg/mL 销 标准 溶液 ( 试 样 中 销 的 
质量 分 数 大 于 1.00% 时, 移 取 0mL、1.00mL、2.00mL、4.00mL、6.00mL、8. 00mL 的 
20pg/mL 销 标 准 溶液 ) ， 分 别 置 于 上 述 一 组 容量 瓶 中 ， 以 下 按 试 样 溶液 显 色 。 

将 显 色 溶液 移入 1~3cm 吸收 严 中 ， 以 标准 系列 中 的 零 含 量 浴 液 为 参 比 ， 于 分 光 光 
度 计 波长 530nm 处 测量 其 吸光 度 ， 以 销量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铀 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 























































































































































































































第 三 章 “” 非 铁 金属 及 其 合金 的 分 析 方法 | 343 





(m—-m,)V, x10™ 
w( Co) = WR x 100% 
式 中 mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 试 样 溶液 中 的 销量 ( hg); 
1 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 空白 试 液 中 的 销量 (hg) ; 
VW 一 一 分 取 试 样 溶液 的 体积 (mL) ; 
VW 一 一 试 样 溶液 的 总 体积 (mL); 
称 样 量 (g) 。 

九 、 铜 的 测定 

1. 新 亚 铜 灵 - 三 氨 甲 烷 革 取 分 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 溶解 ， 在 柠檬 酸 存 在 的 情况 下 ， 以 盐酸 羟 胺 还 原 铜 至 一 
价 ,在 pH=5~6 时， 新 亚 铜 灵 与 铜 生成 不 溶性 络 合 物 ， 用 三 氯 甲烷 荃 取 ， 于 分 光 光 度 
计 波 长 456nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镍 基 合 金粉 中 铜 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.010%~1. 00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g[mL)、 高 毛 酸 (1.67g/mL)、 氧 气 酸 
(1.15g/mL) 、 无 水 乙醇 、 盐 酸 (1 +1)。- 邻 菲 罗 啉 

2) 2, 9- 二 甲 基 -1, 10- 邻 菲 罗 啉 〈 新 亚 铜 灵 ) 乙醇 溶液 (1g/L) : 称 取 1g 新 亚 铜 
灵 溶 于 1000mL 无 水 乙醇 中 ， 储 存 于 棕色 瓶 中 。 

3) 铜 标准 储存 溶液 : 称 取 0. 1000g 纯 铜 [w(Cu) 二 99.99% ] 置 于 250mL 烧杯 中 ， 
加 20mL 水 、10mL 硝酸 (1.42g/mL) ， 盖 上 表面 四， 微 热 溶解 ， 加 SmL 高 氯 酸 ， 继 续 
加 热 蒸发 至 冒 高 毛 酸 烟 ， 稍 冷 ， 加 水 溶解 盐 类 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 100pg 铜 。 

4) 铜 标准 溶液 : 移 取 50. 00mL 铜 标 准 储 存 溶 液 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 10kg 铜 。 

5) 三 所 甲烷 。 

6) 柠檬 酸 钠 溶液 (300g/L) 。 

7) 盐酸 凑 胺 溶液 (100g/L) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 测定 次 数 : 平行 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 。 

2) 试 样 量 : 铀 含量 为 0.01% ~ 0.10% 时 称 取 0.5g 试 样 ， 铜 含量 为 0.10% (大 
于 )~ 1.00% 时 称 取 0. 25g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

3) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

4) 测定 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 (1. 19g/mL) ， 盖 上 表面 亚 ， 
低温 加 热 溶 解 后 ， 待 试 样 大 部 分 溶解 后 ， 加 5mL 硝酸 (1. 42g/mL)[ 难 溶 试 样 滴 加 和 氧气 
酸 (1.15g/mL) 助 溶 ]， 继 续 加 热 至 试 样 全 部 溶解 ， 加 10mL 高 氯 酸 ， 蒸 发 至 冒 高 氯 酸 
烟 ， 待 铬 全 部 氧化 成 六 价 后 ， 滴 加 盐酸 (1. 19g/mL) 将 铬 挥 散 除去 ， 将 高 毛 酸 残留 量 
控制 在 1mL， 稍 冷 ， 加 20mL 水 ， 加 热 溶 解 盐 类 ,冷却 至 室温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 
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用 水 稀释 至 刻度 ， 混 义 。 试 液 中 若 有 沉淀 析出 ， 则 必须 放置 澄清 或 进行 干 过 滤 。 


漏斗 








移 取 10. 00mL 试 液 ( 铜 质量 分 数 在 0.5% 以 上 时 移 取 5.00mL) ， 置 于 125mL 分 液 
中 ， 用 水 稀释 至 体积 约 25mL， 加 10mL 柠檬 酸 钠 浴 液 、SmL 盐酸 产 胺 溶液 、SmL 








新 亚 铜 灵 溶 液 (每 加 一 种 浴 液 均 需 混 匀 )， 加 15mL 三 所 甲烷 ， 振 功 lmin， 静 置 分 层 


后 ， 
漏斗 


25mL 容量 瓶 中 ， 以 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 











将 有 机 相通 过 脱脂 棉 过 滤 于 干燥 并 盛 有 SmL 无 水 乙醇 的 25mL 容量 瓶 中 ， 于 分 液 
中 再 加 SmL 三 氧 甲烷 ,振荡 30s， 静 置 分 层 后 ,将 有 机 相通 过 脱脂 棉 过 滤 合 并 于 






































将 显 色 液 移 人 吸收 正中 〈 铜 质量 分 数 为 0.10%~ 1.00% 时 ,用 lem 比 色 亚 ; 铜 质 





量 分 数 为 0.01%~0.10% 时 ， 用 3cm 吸收 阵 ) ， 以 随同 试 样 空 白 浴 液 为 参 比 ， 于 分 光 光 





度 计 波长 456nm 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 铜 量 。 


0. 50 
0. 10 





5) 校准 曲线 的 绘制 : 试 样 中 铜 的 质量 分 数 为 0.01% ~ 0.10% 时 ， 移 取 0mL、 
mL、1. 00mL、2. 00mL 、3. 00mL 、4. 00mL 、5. 00mL 铜 标准 溶液 ( 当 铜 质量 分 数 为 
%~1.00% 时 ， 移 取 0mL、2. 50mL 、5. 00mL 、7. 50mL 、10. 00mL 、12. 50mL 铜 标准 


溶液 )， 分 别 置 于 一 组 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 水 稀释 至 体积 约 为 25mL， 以 下 按 试 样 溶 
液 进 行 操作 。 








将 部 分 显 色 液 移 入 1cm 或 3cm 吸收 下 中， 以 标准 系列 中 零 含 量 溶液 为 参 比 ， 于 分 





光 光 度 计 波长 456nm 处 测量 吸光 度 。 以 铜 量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 


曲线 


式 中 








(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(m,—m,)V,x10™ 
moV 

mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 试 样 溶液 中 的 铜 量 (hg) ; 

m, 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 空白 溶液 中 的 铜 量 (hg) ; 

VW 一 一 分 取 试 样 溶液 的 体积 (mL); 

VW 一 一 试 样 溶液 总 体积 ( mL); 

称 样 量 (g) 。 

2. 硫 代 硫酸 钠 碘 量 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 溶 解 ， 在 硫酸 介质 中 铜 与 硫 代 硫酸 钠 生 成 硫化 亚 铜 沉淀， 








W(Cu) = x 100% 





mo 




















与 铁 、 铬 、 锰 等 干扰 元 素 分 离 ， 将 沉 洗 灼 烧 成 氧化 铜 ， 用 焦 硫酸 钾 熔 融 ， 在 乙酸 介质 


中 加 









































和 人 碘 化 钊 ， 游 离 出 的 碘 ， 以 尝 粉 为 指示 剂 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 滴定 铜 量 。 
本 方法 适用 于 镍 基 合 金粉 中 铜 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 1.00%~5$.00% (质量 














出 


分 数 ) 。 


(2) 主要 试剂 

1) 焦 硫酸 钾 。 

2) 碘化钾 。 

3) 气 化 铵 。 

4) 盐酸 (1.19g[mL) 、 硝 酸 (1. 4 和 2g/mL)、 硫 酸 (1.84g[mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 冰 
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乙酸 (1.05g/mL)、 硫 酸 (1 +1)、 毛 水 (1 +1)。 

5) 硫 代 硫酸 钠 溶液 (500g/L) 。 

6) 硫 握 酸 匀 深 液 (200g/L) 。 

7) 淀粉 溶液 (10g/L) : 称 取 1g 可 溶性 淀粉 与 蒸馏 水 调 成 糊 状 , 倾 入 80mL 沸水 
中 ， 者 沸 至 淀粉 全 部 溶解 ， 冷 却 后 稀释 至 100mL， 混 匀 。 用 时 现 配 。 

8) 铀 标准 溶液 : 称 取 1. 0000g 纯 铜 [w(Cu) >99.99% ]， 加 20mL 水 、10mL 硝酸 
(1.42g/mL) ， 加 热 溶解 ， 加 10mL 硫酸 (1. 84g/mL)， 藻 发 冒 硫酸 烟 lmin， 冷却， 用 
水 溶解 盐 类 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 1mg 铜 。 

9) 硫 代 硫酸 钠 标 准 溶液 [c(NaS,0, .5HO) =0.01mol/L] 

QO 配制 : 称 取 2.48g 硫 代 硫酸 钠 (Na,S,0,. 5H,0) 溶 于 者 沸 后 冷却 的 蒸馏 水 中 ， 
加 0. 2g 无 水 碳酸 钠 ， 溶 解 完全 后 用 者 沸 并 经 冷却 的 蒸馏 水 稀释 至 1000mL， 混 匀 ， 储 存 
于 棕色 瓶 中 ， 放 置 8 ~ 14 天 后 标定 使 用 。 

@) 标定 : 移 取 20. 00mL 铜 标准 溶液 3 份 ， 分 别 置 于 3 只 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 30mL 
水 ， 滴 加 氨水 (1 +1) 至 溶液 呈现 蓝 色 ， 再 滴 加 冰 乙 酸 使 蓝 色 消 失 并 过 量 2mL， 加 3g 
碘化钾 ， 混 匀 ， 于 上 暗 处 放置 2min， 用 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 淡 黄色 ， 加 
5mL 淀粉 溶液 、10mL 硫 氰 酸 铵 溶液， 继续 用 硫 代 硫酸 钠 标 准 溶 液 滴定 至 溶液 呈 采 
白色 。 

硫 代 硫酸 钠 标 准 溶液 对 铜 的 滴定 度 为 











































































































_pV, 
和 

式 中 7 一 一 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 对 铜 的 滴定 度 (g/mL)，; 
p 铜 标准 溶液 的 质量 浓度 (g/mL); 








WV 一 一 滴定 所 消耗 硫 代 硫酸 钠 标准 溶液 的 体积 ( mL); 

VW 一 一 移 取 铜 标准 溶液 的 体积 (mL) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 测定 次 数 : 平行 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 。 

2) 试 样 量 : 铜 的 质量 分 数 为 1.00% ~ 3. 00% 时 称 取 1. 0g 试 样 
3.00%~ 5$. 00% 时 称 取 0. $g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

3) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

4) 测定 : 将 试 样 置 于 500mL 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 (1. 19g/mL)、2mL 硝酸 
(1.42g/mL) ， 低 温 加 热 溶解 ( 难 溶 试 样 可 加 0. 5g 气 化 铵 助 溶 )， 待 试 样 全 部 溶解 后 加 
20mL 磷酸 (1.69g/mL)、20mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 继 续 加 热 蒸 发 至 骨 硫 酸 烟 ， 冷 却 ， 
加 250~300mL 水 ,溶解 盐 类 ， 在 不 断 搅拌 下 加 60 ~ 80mL 硫 代 硫 酸 钠 溶 液 ， 者 沸 约 
10min， 使 沉淀 凝 察 ， 待 溶液 清晰 。 

以 中 速 滤纸 过 滤 ， 用 热 水 将 沉淀 全 部 转 至 滤纸 上 ， 用 水 洗涤 沉淀 及 滤纸 5~7 次 ， 
将 滤纸 连同 沉淀 置 于 瓷 寺 损 中 ， 灰 化 ,在 500~ 550% 灼 烧 10min， 冷 却 ， 加 4 ~5g 焦 硫 
酸 钊 ， 加 热 熔融 ， 冷 却 ， 将 圭 揭 放 入 300mL 烧杯 中 ， 加 20mL 热 水 ， 滴 加 几 滴 硫酸 ， 
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加 热 浸 出 熔 块 ， 待 熔 块 溶解 ， 用 水 洗 出 卉 翅 ， 冷 却 。 
加 0. 5g 氟 化 匀 ， 滴 加 氨水 (1 +1) 至 溶液 呈现 蓝 色 ， 加 3mL 冰 乙 酸 和 3g 碘化钾 ， 
在 暗 处 放置 2min， 立 即 用 硫 代 硫酸 钠 标 准 溶液 滴定 至 溶液 呈 淡 黄色 ， 加 5mL 淀粉 溶液 、 
























































10mL 硫 氰 酸 匀 溶 液 ， 继 续 用 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 滴定 至 洲 液 由 蓝 色 转 为 乳白 色 为 终点 。 
(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
了 Vs —V,) 
wl( Cu) a 100% 
式 中 7 一 一 硫 代 硫酸 钠 标准 溶液 对 铜 的 滴定 度 (g/mL); 


VW 一 一 滴定 空白 溶液 所 消耗 硫 代 硫酸 钠 标 准 溶液 的 体积 (mL) ; 
人 一 一 滴定 试 液 所 消耗 硫 代 硫 酸 钠 标 准 溶液 的 体积 (mL); 
称 样 量 (g)。 

十 、 钥 的 测定 

在 此 介绍 硫 氰 酸 盐分 光 光 度 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 酸 溶 解 ， 在 硫酸 介质 中 ， 用 抗坏血酸 将 钥 还 原 成 五 价 ， 使 
钼 与 硫 氰 酸 盐 生成 橙 红色 络 合 物 ， 于 分 光 光 度 计 波长 470nm 处 测量 其 吸光 度 。 

本 方法 适用 于 镍 基 合 金粉 中 钼 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.50%~ 5.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL) 、 硝 酸 (1.42g/mL)、 氧 气 酸 (1.15g/mL)、 硫 酸 (1+1)、 
磷酸 (1 +1)。 

2) 硫 氰 酸 铵 溶液 (100g/L) 。 





m 


















































3) 抗坏血酸 溶液 (100g/L) : 用 时 现 配 。 

4) 硫酸 铁 溶液 (5g/L) : 称 取 0.5g 硫酸 铁 [ Fe,(S0,);: xH,0] 溶 于 水 中 ,加 
10mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 100mL。 

5) 钼 标准 储存 溶液 : 称 取 0. 2000g 纯 钼 [w( Mo) 宇 99.9% ] 置 于 250mL 烧杯 中 ， 
加 20mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 在 加 热情 况 下 ， 滴 加 硝酸 (1. 42g/mL) 溶解 ， 继 续 加 热 至 


























冒 硫酸 烟 ， 冷 却 ， 加 入 20mL 水 ， 加 热 使 盐 类 溶解 ， 移 和 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 
至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 200ug 钥 。 

6) 钥 标准 溶液 : 移 取 25. 00mL 钼 标准 储存 溶液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 50pg 钼 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 测定 次 数 : 平行 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 。 

2) 试 样 量 : 称 取 0.1~0. 5g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

3) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

4) 测定 : 将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 15mL 盐酸 (1.19g/mL)、2mL 硝酸 
(1.42g/mL) ， 加 热 溶解 [ 难 溶 试 样 滴 加 氧气 酸 (1.15g/mL) 助 深 ] ， 加 10mL 磷酸 洲 
液 (1 +1)、10mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 继 续 加 热 至 冒 硫酸 烟 1 ~ 2min,， 冷却 ， 加 30mL 
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水 ， 加 热 使 盐 类 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 
移 取 5. 00mL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 两 个 S0mL 容量 瓶 中 ， 若 移 取 的 试 液 中铁 量 不 足 

4mg， 则 补 加 硫酸 铁 溶 液 至 铁 量 约 为 4mg。 

显 色 溶液 : 于 一 份 溶液 中 加 6mL 硫酸 溶液 (1 +1)、10mL 水 、10mL 硫 氰 酸 饼 溶 

















液 、10mL 抗坏血酸 溶液 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 
参 比 溶液 : 于 男 一 份 溶液 中 加 6mL 硫酸 溶液 (1 +1) 、10mL 水 、10mL 抗坏血酸 溶 


液 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

放置 20min 以 上 , 用 1 ~2cm 吸收 耻 ， 以 参 比 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 
470nm 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 钼 量 。 

5) 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、1. 00mL 、2. 00mL 、3. 00mL 、4. 00mL 、5. 00mL 钥 标准 
溶液 ， 分 别 置 于 一 组 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 4mL 硫酸 铁 溶 液 、1mL 磷酸 溶液 (1+1)、 
6nmL 硫酸 溶液 (1 +1) 。 标 准 系列 中 零 含 量 溶液 按 参 比 溶液 进行 处 理 。 

放置 20min 以 上 , 用 1 ~2cm 吸收 阵 ， 以 参 比 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 
470nm 处 测量 其 吸光 度 。 以 钼 量 为 横 坐 标 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ， 试 样 中 钼 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

(mi —m,)V,x10™ 
w( Mo) = a x 100% 
式 中 一 一 试 样 溶液 总 体积 (mL); 
VV 一 一 移 取 试 样 溶液 体积 (mL) ; 
mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 试 样 溶液 中 的 钼 量 (hg); 
m, 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 空白 试 液 中 的 钼 量 (hg); 
称 样 量 (g) 。 

十 一 、 钨 的 测定 

在 此 介绍 辛 可 宁 称 量 法 。 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 溶解 ， 在 盐酸 溶液 中 ， 经 硝酸 氧化 ， 钨 形成 钨 酸 沉 演 ， 
加 入 泣 可 宁 使 钨 酸 沉 淀 完全 ， 经 过 滤 ， 灼 烧 ， 用 氧 氟 酸 挥发 除 硅 ， 再 灼 烧 ， 称 量 ， 即 
为 不 纯 氧 化 钨 质量 。 用 碳酸 钠 熔 融 ， 过 滤 ， 滤 液 测定 三 氧化 钼 量 ， 不 溶 残 酒 灼 烧 称 量 ， 
从 不 纯 氧 化 钨 质量 中 减 去 这 些 氧化 物质 量 ， 即 为 纯 的 三 氧化 钨 的 质量 。 

本 方法 适用 于 锦 基 合金 粉 中 钨 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 1%~ 15$% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 无 水 碳酸 钠 。 

2) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 和 氧气 酸 (1.15g/mL)、 高 氛 酸 
(1.69g/mL) 、 盐 酸 (1+1)、 硫 酸 (1 +1)、 磷 酸 (1+1)、 氮 水 (1 +1)。 

3) 硫酸 铜 溶液 (10g/L)。 

4) 碳酸 贸 深 液 (50g/L) 。 

5) 柠檬 酸 锭 洲 液 (500g/L) 。 


6) 硫 氰 酸 镁 洲 液 (500g/L) 。 
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7) 硫 脲 溶液 (50g/L) : 称 取 58g 硫 脲 溶 于 100mL 沸水 中 。 

8) 辛 可 宁 深 液 (125g/L) : 称 取 12. 5g 辛 可 宁 ， 用 盐酸 溶液 (1 +1) 溶解 并 稀释 
至 100mL。 

9) 辛 可 宁 洗涤 溶液 (3.75g/L) : 移 取 30mL 辛 可 宁 溶液 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

10) 钼 标准 储存 溶液 : 称 取 0.2000g 纯 铀 [w (Mo) 宇 99.99% ]， 加 少量 硝酸 
(1.42g/mL) 溶解 ， 加 10mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 冷却 ， 用 水 溶解 后 
移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 200ug 钥 。 

11) 钼 标准 溶液 : 移 取 25. 00mL 钼 标准 储存 溶液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 混 匀 。 此 溶液 1mL 含 50pg 钥 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 测定 次 数 : 平行 测定 两 次 ， 取 其 平均 值 。 

2) 试 样 量 : 称 取 0.5~1.0g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

3) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 。 

4) 测定 

@ 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 50mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 低 温 加 热 溶 解 ， 慢 慢 
滴 加 硝酸 (1.42g/mL) 至 试 样 完 全 溶解 [ 难 溶 试 样 可 滴 加 和 氧气 酸 (1.15g/mL) 助 
溶 ]， 加 15 ~20mL 高 毛 酸 ， 加 热 蒸 发 至 骨 高 毛 酸 烟 ， 将 铬 氧化 成 六 价 。 滴 加 2~3mL 盐 
酸 (1. 19g/mL) 将 铬 挥 散 除去 ， 继 续 加 热 冒 高 毛 酸 烟 ， 稍 冷 ， 加 入 30mL 盐酸 溶液 
(1+1)， 加 热 溶解 盐 类 ， 加 入 130mL 水 ， 微 沸 1h， 慢 慢 加 入 SmL 辛 可 宁 洲 液 ， 充 分 搅 
拌 后 在 70 ~80% 保温 4p 或 放置 过 夜 。 

@ 用 带 有 少量 纸浆 的 致密 定量 滤纸 过 滤 ， 用 热 的 辛 可 宁 洗涤 溶液 洗涤 沉淀 10 次 以 
上 ， 将 沉淀 及 滤纸 置 于 铂 寺 塌 中 ， 灰 化 ， 于 750 ~800% 的 马 弗 炉 内 灼 烧 40min， 取 出 冷 
却 ， 用 水 湿润 沉淀 ， 加 2 滴 硫 酸 溶液 (1+1)， 加 2~3mL 氧气 酸 (1.15g/mL)， 小 心 
加 热 蒸发 至 冒 尽 硫酸 白 烟 为 止 ， 再 于 750 ~ 800%C 的 马 弗 炉 中 灼 烧 30min， 取 出 ， 置 于 干 
燥 器 中 冷却 至 室温 ， 称 量 ， 再 灼 烧 至 恒 量 ， 即 为 圭 塌 及 不 纯 三 氧化 钨 的 质量 。 

注意 : 若 原 烧杯 壁 沾 有 忽 酸 未 能 洗 净 ， 则 可 用 氨水 (1 +1) 湿润 过 的 滤纸 片 擦 下 ， 
一 并 放 入 铂 霸 塌 中 。 

@ 于 霸 塌 中 加 入 $g 无 水 碳酸 钠 ， 熔 融 ， 冷 却 ， 置 于 200mL 烧杯 中 ， 用 热 水 淄 取 ， 
加 热 溶解 熔 块 ， 洗 净 霸 塌 后 取出 ， 将 浴 液 煮沸 并 在 70 ~80% 保温 1~2h， 用 带 有 少量 纸 
浆 的 致密 定量 滤纸 过 滤 于 100mL 容量 瓶 中 ， 以 热 碳酸 铵 洲 液 洗涤 沉淀 和 滤纸 10 次 ， 再 
用 热 水 洗 1 次 或 2 次， 冷却 至 室温 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 溶 液 供 测定 钥 用 。 

@ 将 沉淀 及 滤纸 置 于 原 铂 寺 塌 中 ， 灰 化 后 ， 于 750 ~ 800% 的 马 弗 炉 中 灼 烧 30min ， 
取出 ， 置 于 干燥 器 中 冷却 至 室温 ， 称 量 ， 并 灼 烧 至 恒 量 ， 即 为 寺 塌 及 铁 詹 等 氧化 物 的 
质量 。 

5) 钼 的 校正 

Q@ 移 取 5mL 滤液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 〈 取 量 视 钼 量 而 定 ) 。 

@) 显 色 溶 液 : 于 一 份 溶液 中 加 2mL 柠檬 酸 匀 深 液 ， 用 硫酸 溶液 (1+1) 酸化 并 过 
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刻度 ， 混 匀 。 


(3) 参 比 溶液 : 于 另 一 份 浴 液 中 ， 除 不 加 硫 氰 酸 贸 洲 液 外 ， 其 余 按 显 色 深 液 进 行 


操作 。 








量 5mL， 加 2mL 硫酸 铜 溶液 、10mL 硫 脲 溶 液 、2mL 硫 氰 酸 饼 溶液 ， 混 匀 ， 用 水 稀释 至 

















网 放置 15min 后 ， 以 参 比 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 470nm 处 测量 其 吸光 度 ， 





从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 钻 量 ， 并 换算 成 三 氧化 钼 的 质量 。 








6) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 0mL、1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL、5. 00mL 钥 
标准 溶液 ， 除 标准 系列 中 零售 量 溶液 按 参 比 溶液 进行 操作 外 ， 其 余 按 显 色 溶 液 进行 操 
作 。 以 参 比 溶液 为 参 比 ， 于 分 光 光 度 计 波 长 470nm 处 测量 其 吸光 度 。 以 钼 量 为 横 坐 标 ， 
吸光 度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校 准 曲 线 。 








(4) 结果 计算 























试 样 中 钨 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


(m—m,—m,) x0.7930 





w(W) = x 100% 


mo 


式 中 _m 一 一 增 塌 及 不 纯 氧化 多 质量 (8g) ; 
m 一 一 霸 塌 及 铁 、 钛 等 氧化 物质 量 (8g) ; 
m, 一 “三 氧化 钼 质量 (8g); 








mo 








称 样 量 (g)，; 


0. 7930 一 一 三 氧化 钨 换算 成 钨 的 系数 。 
十 二 、 火 焰 原 子 吸 收 光谱 法 测定 镍 中 锅 、 钴 、 铜 、 锰 、 铅 、 和 锌 的 含量 


(1) 方法 提要 





试 样 用 硝酸 分 解 ， 在 稀 硝 酸 介质 中 ， 使 用 空气 - 乙 抉 火焰 ， 于 原子 





吸收 光谱 仪 上 ， 按 表 3-67 所 列 波长 测量 各 元 素 的 吸光 度 。 
本 方法 适用 于 钊 中 锅 、 钴 、 铜 、 锰 、 铅 、 科 含量 的 同时 测定 ， 也 可 用 于 其 中 一 个 
元 素 的 独立 测定 。 测 定 范围 见 表 3-67。 








表 3-67 测定 范围 和 波长 























元 质量 分 数 (% ) 波长 /nm 
鲍 0. 0002 ~ 0. 003 228.8 
铜 0. 001 ~0. 30 w( Cu) 0.01 时 为 324.7; w(Cu) >0.01 时 为 327.4 
队 >0. 0015 ~0. 007 217.0 
钻 0.001 ~1. 00 w( Co) 过 0.01 时 为 240.7; w(Co) >0.01 时 为 241.2 
锰 0. 0008 ~ 0. 002 279.5 
锌 0. 0008 ~ 0. 008 213.9 





(2) 主要 试剂 
属 欠 F ( 镶 
2) 金属 锅 、 销 


Va 
中 














、 销 、 铜 、 色 、 错 、 锐 的 质量 分 数 分 别 小 于 0. 0001% ) 。 
、 钢 、 锰 、 铅 、 锌 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.9% ) 。 











3) 硝酸 (1.42g/mL， 优 级 纯 ) 、 硝 酸 (1+1)、 硝 酸 (1 +19)。 


350 | 材料 化 学 分 析 实用 手册 





4) 锅 、 铬 、 铜 、 锰 、 铅 、 和 锌 标准 储存 溶液 : 称 取 锅 、 杀 、 铜 、 锰 、 铅 、 锌 各 
1. 0000g， 分 别 置 于 一 组 400mL 烧杯 中 ， 各 加 入 40mL 硝酸 溶液 (1+1)， 盖 上 表面 严 ， 
加 热 至 完全 溶解 ， 微 沸 驱 除 氮 的 氧化 物 ， 取 下 ， 用 水 清洗 表面 下 及 杯 壁 ， 冷 至 室温 ， 
分 别 移 人 各 盛 有 160mL 硝酸 溶液 (1 +1) 的 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 上 述 洲 液 
lmL 分 别 含 1mg 锅 、lmg 销 、lmg 钢 、lmg 锰 、lmg 铅 、lmg 鲜 。 

5) 混合 标准 溶液 A: 分 别 移 取 20.00mL 锅 、 钴 、 铜 、 锰 、 铅 标准 储存 溶液 、 
10. 00mL 锌 标准 储存 溶液 ， 置 于 威 有 160mL 硝酸 溶液 (1 +1) 的 1000mL 容量 瓶 中 ， 
以 水 定 容 。 此 溶液 lmL 分 别 含 20kg 饮 、20kg 销 、20pg 铜 、20kg 锰 、20kg 馈 、 
lO0ng 钙 。 

6) 混合 标准 溶液 B: 移 取 50.00mL 销 、 铜 标准 储存 溶液 和 5.00mL 和 镑 标准 储存 洲 
液 ， 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 此 溶液 1mL 分 别 含 100ug 销 、100pg 铜 和 
10hg 鲜 。 

(3) 仪器 原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 抉 火焰 燃烧 器 ， 锅 、 钴 、 铜 、 锰 、 铅 、 
锌 空心 阴极 灯 。 仪 器 应 满足 火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

(4) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 按 表 3-68 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


表 3-68 称 样 量 




























































































被 测 元 素质 量 分 数 试 样 量 /g 加 入 硝酸 (1 +1) 体积 /mL 
锅 、 钴 、 铜 、 锰 、 铅 含量 均 小 于 或 等 于 0. 01% 5. 00 60 
锌 含量 小 于 或 等 于 0. 005% 5. 00 60 
锌 含量 大 于 0. 005 2. 00 20 
销 、 铜 含量 为 0.01% (大 于 )~0.25% 2. 00 20 











2) 试 样 的 处 理 

Q 空白 试验 : 用 同 批 硝 酸 洲 解 纯 镍 和 试 样 ， 以 系列 标准 深 液 中 的 零 含 量 溶液 ， 分 
别 作 为 与 试 液 相 同 基体 含量 的 试 样 空白 。 

@) 测定 : 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 足够 的 水 覆盖 试 样 ， 按 表 3-68 要 求 分 次 
加 入 硝酸 溶液 (1 +1) 溶解 试 样 ， 加 热 至 完全 溶解 ， 微 沸 驱 除 氮 的 氧化 物 ， 蒸 发 至 笛 
浆 状 ， 加 20mL 硝酸 溶液 (1+1) 和 100mL 水, 加热 至 盐 类 完全 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 
移入 200mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 

注意 : 销 或 铜 的 质量 分 数 大 于 0.25% 时 ， 可 用 硝酸 溶液 (1 + 19) 进一步 稀释 试 
液 。 标 准 溶液 中 镍 的 含量 与 试 液 中 钊 的 含量 一 致 。 
使 用 空气 - 乙 烘 火焰 ， 于 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 按 表 3-67 所 列 波长 与 标准 溶液 系列 
同时 以 硝酸 溶液 (1 +19) 调 零 ， 测 量 试 液 吸 光度 ， 减 去 试 样 空白 的 吸光 度 ， 从 校准 曲 
线 上 查 出 相应 元 素 的 含量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 
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锅 、 销 、 铜 、 锰 、 铅 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 0.01% ， 锌 的 质量 分 数 小 于 
0.005% 的 工作 曲线 、 分 别称 取 7 份 金属 狗 5 .00g 名 于 500mL 烧杯 中 ， 按 试 样 溶液 外 
理 , 分别 移入 200mL 容量 瓶 中 。 分别 移 取 0mL、2.00mL、5.00mL、10.00mL、 
15. 00mL、20. 00mL、25. 00mL 混合 标准 溶液 A， 置 于 上 述 溶 液 中 ， 以 水 定 容 。 该 系列 
标准 溶液 中 锅 、 钻 、 铜 、 锰 、 铅 的 质量 浓度 分 别 为 0pg/mL、0.2pg/mL、0. 5ng/mL、 
1ug[mL、1.Shg[mL、2ug[mL、2.$hg[mL， 匀 的 质量 浓度 分 别 为 0kg[/mL、0. 1pg/mL、 
0.25Msg[mL、0.5kg[mL、0. 73hag[mL、1kg[mL，1.23Hg[mL。 

在 与 试 样 测定 相同 的 条 件 下 测量 系列 标准 溶液 的 吸光 度 ， 减 去 零 含量 溶液 的 吸光 
度 ， 以 被 测 元 素 的 含量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐标 绘制 校准 曲线 。 

@) 销 、 铜 质量 分 数 大 于 0.01% 、 锌 质量 分 数 大 于 0.005% 的 工作 曲线 。 分 别称 取 7 
份 金属 镍 5. 00g 置 于 一 组 500mL 烧杯 中 ， 按 试 样 溶液 处 理 ， 分 别 移 人 一 组 200mL 容量 
瓦 中 ， 分 别 移 取 0mL、5. 00mL、10. 00mL、20. 00mL、30. 00mL、40. 00mL、50. 00mL 混 
合 标准 溶液 B 置 于 上 述 洲 液 中 ， 以 水 定 容 。 该 系列 标准 溶液 中 钴 、 铜 的 质量 浓度 分 别 
为 0ug[mL、2.5heg[mL、5hg[mL、10ug/mL、15ug[mL、20kg]mL、25kg[mL， 锌 的 质 
量 浓度 分 别 为 Opg/mL、0.25pg/mL、 0.5pg/mL、 1.0pg/mL、 1.5ne/mL、2.0pg/mL、 
2. Sug/ mL, 

在 与 试 样 测定 相同 的 条 件 下 测量 系列 标准 溶液 的 吸光 度 ， 减 去 零 含量 溶液 的 吸光 
度 ， 以 被 测 元 素 的 含量 为 横 坐 标 ， 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(5) 结果 计算 ” 试 样 中 被 测 元 素 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


w(X) = X10— x100% 


式 中 Xx 一 一 被 测 元 素 ( 锅 、 销 、 铜 、 锰 、 铅 、 锌 ) ; 
p 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 被 测 元 素 的 质量 浓度 (hg/mL); 
/一 一 试 液 总 体积 (mL); 
mm 一 一 试 样 的 质量 (g) 。 
i ea i 镜 、 饮 、 锡 、 铅 的 含量 
(1) 方法 提要 试 样 用 硝酸 分 解 ， 定 体积 的 溶液 引入 电热 原子 化 器 中 ， 用 原 
子 吸 收 光谱 仪 ， iin A 
本 方法 适用 于 镍 中 砷 、 匀 、 饼 、 锡 、 铅 合 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.0002% ~ 
0.0030% (质量 分 数 )。 
(2) 主要 试剂 
1) 高 纯 金 属 镍 〈 铁 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 0. 0005% , 砷 、 锐 、 饼 、 锡 、 铅 的 质量 
分 数 均 小 于 0. 0001% ) 。 
2) 硝酸 (1.42g/mL， 高 纯 ) 、 硝 酸 (1 +1) 、 硝 酸 (1 +19)。 
3) 各 单元 素 标准 储存 溶液 
JW 铅 标准 储存 溶液 : 称 取 0. 2000g 金属 铅 [w(Pb) 宇 99.95%] 置 于 150mL 烧杯 
中 ， 加 入 20mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 盖 上 表面 焉 ， 于 电热 板 上 低温 加 热 至 完全 涂 解 ， 者 
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沸 驱 除 氮 的 氧化 物 ， 取 下 ， 冷 至 室温 ， 移 人 盛 有 20mL 硝酸 溶液 (1 +1) 的 200mL 容 
量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 此 溶液 lmL 含 lmg 铬 。 

@ 钒 标准 储存 溶液 : 称 取 0.2000g 金属 饼 [w(Bi) 宇 99.95% ] 置 于 150mL 烧杯 
中 ， 加 入 20mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 盖 上 表面 焉 ， 于 电热 板 上 低温 加 热 至 完全 浴 解 ， 者 
沸 驱 除 氮 的 氧化 物 ， 取 下 ， 冷 至 室温 ， 移 人 盛 有 20mL 硝酸 溶液 (1 +1) 的 200mL 容 
量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 此 溶液 1mL 含 1mg 饼 。 

@) 砷 标准 储存 溶液 : 称 取 0.2000g 单 体 砷 [w(As) 宇 99.95%] 置 于 150mL 烧杯 
中 ， 加 入 20mL 硝酸 溶液 (1 +1)， 羡 上 表面 中， 于 电热 板 上 低温 加 热 至 完全 溶解 ， 者 
沸 驱 除 氮 的 氧化 物 ， 取 下 ， 冷 至 室温 ， 移 人 盛 有 20mL 硝酸 溶液 (1 +1) 的 200mL 容 
量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 此 溶液 lmL 含 1mg 砷 。 
注意 : 若 单 体 砷 表面 氧化 ， 则 可 用 40g/L 氧 氧 化 钠 溶液 浸泡 至 出 现金 属 光 泽 后 取 
出 ， 用 莹 馏 水 清洗 后 再 用 无 水 乙醇 去 除 水 分 ， 用 滤纸 吸 干 后 称 量 。 

@ 镜 标 准 储存 溶液 : 准确 称 取 0. 2740g 酒石酸 镜 钾 [K(Sb0)C,H,0,: 1/2H,0] 
置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 50mL 水 溶解 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 此 溶液 1mL 
含 1mg 镜 。 

@) 锡 标 准 储存 溶液 : 称 取 0. 1000g 金属 锡 [w( Sn) 三 99.95% ] 置 于 100mL 塑料 瓶 
中 ， 加 入 lmL 硝酸 (1.42g[mL) 、lmL 氧气 酸 (1. 13g/mL)， 溶 解 后 移 人 100mL 容量 
瓶 中 ， 以 水 定 容 ， 立 即 移 和 人 干燥 的 塑料 瓶 中 。 此 洲 液 ImL 含 1mg 锡 。 

4) 铅 、 负 、 砷 、 镜 、 锡 混合 标准 溶液 

Q 混合 标准 溶液 A: 分 别 移 取 10. 00mL 各 元 素 标 准 储存 溶液 ， 置 于 盛 有 100mL 硝 
酸 溶液 (1+1) 的 1000mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 此 溶液 1mL 分 别 含 有 10kg 铅 、 负 、 
砷 、 镜 、 锡 。 

@ 混合 标准 溶液 B: 移 取 10.00mL 混合 标准 溶液 A， 置 于 威 有 10mL 硝酸 溶液 
(1+1) 的 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 此 溶液 1mL 分 别 含有 1pg 铅 、 包 、 砷 、 锚 、 
锡 (用 时 现 配 )。 

5) 镍 溶液 (40mg/mL) : 称 取 10. 00g 高 纯 金 属 锦 ， 置 于 500mL 烧杯 中 ， 加 适量 
水 ， 分 数 次 加 入 140mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 放 置 ， 待 剧烈 反应 停止 后 ， 加 热 至 溶解 完 
全 ， 微 沸 驱 除 氮 的 氧化 物 ， 冷 却 ， 用 预先 以 硝酸 溶液 (1 +1) 洗 过 的 致密 滤纸 过 滤 于 
250mL 容量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 滤纸 ， 以 水 定 容 。 此 洲 液 约 含 体积 分 数 为 5% 的 硝酸 。 

(3) 仪器 ”原子 吸收 光谱 仪 (具有 塞 曼 扣除 背景 功能 ) ， 配 有 电热 原子 化 器 ， 附 
铅 、 饼 、 砷 、 镜 、 锡 空心 阴极 灯 或 无 极 放电 灯 。 仪 器 应 满足 火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 
的 要 求 。 

(4) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 称 取 0. 5000g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 试 样 的 处 理 

Q 空白 试验 : 用 同 批 硝酸 溶解 高 纯 金属 镍 和 试 样 ， 以 系列 标准 溶液 的 零售 量 溶液 
作为 试 样 空白 。 
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@ 试 样 的 溶解 : 将 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 12mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 至 
溶解 完全 ， 冷 却 ， 移入 50mL 容量 瓶 中 ， 以 水 定 容 。 

3) 测量 用 预定 的 加 热 程 序 空 烧 石墨 管 两 次 。 将 预定 体积 的 试 液 注入 原子 化 器 
中 ， 于 各 元 素 波长 ( 见 表 3-69) 处 测量 吸光 度 ， 每 份 试 液 测 定 两 次 ， 取 平均 值 减 去 空 
白 平均 值 ， 根 据 校准 曲线 得 出 试 样 中 铅 、 馈 、 砷 、 镜 、 锡 的 含量 。 

表 3-69 各 元 素 的 测定 波长 


元 素 As Sb Bi Sn Pb 

















波长 /nm 193.7 217.6 223. 1 286. 3 283.3 











4) 校准 曲线 的 绘制 : 用 滴定 管 向 6 个 50mL 容量 瓶 中 各 加 入 12. SmL 镍 浴 液 ， 分 
别 加 入 0mL、1.00mL、2. 50mL、3. 50mL、5. 00mL、7. 50mL 混合 标准 溶液 B， 以 硝酸 
溶液 (1 + 19) 定 容 。 该 系列 标准 浴 液 中 砷 、 镜 、 锐 、 锡 、 铅 的 质量 浓度 分 别 为 
0ng[mL、20ng/mL、50ng[mL、70ng/mL、100ng[/mL、1530ng/mL。 

与 试 液 同时 测定 标准 溶液 的 吸光 度 。 计 算 每 个 标准 溶液 的 平均 吸光 度 ( 减 去 零售 
量 标准 溶液 的 吸光 度 ) ， 以 标准 溶液 的 含量 为 横 坐 标 ， 平均 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 绘 制 砷 、 
镜 、 饼 、 锡 、 铅 的 校准 曲线 。 

(5) 结果 计算 ” 试 样 中 各 元 素 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
pVx10™ 

m 






































w(X)= 


式 中 Xx 一 一 被 测 元 素 ( 砷 、 镜 、 饼 、 锡 、 铅 ); 
Pp 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 被 测 元 素质 量 浓度 (ng/mL); 
T 一 一 试 液 总 体积 (mL); 
mm 一 一 试 样 的 质量 〈(g) ; 
十 四 、ICP-AES 法 测定 镍 基 合 金 中 铝 、 硼 、 钙 、 铜 、 铁 、 镁 、 锰 、 锯 、 磷 、 钥 、 
勉 、 钛 、 钨 、 钒 、 猪 的 含量 
(1) 方法 提要 试 样 以 盐酸 滴 加 硝酸 的 方法 分 解 ， 青 加 入 氧气 酸 络 合 部 分 待 测 元 
素 ， 在 ICP- AES 上 测定 各 元 素 的 光谱 强度 (或 相对 强度 ) ， 在 校准 曲线 上 计算 样品 中 
各 元 素 的 质量 分 数 。 
本 方法 适用 于 高 温 镍 基 合 金 中 铝 、 硼 、 钙 、 铜 、 铁 、 镁 、 鳃 、 饮 、 友 、 乌 、 锡 、 
钛 、 钨 、 钒 、 锋 含量 的 测定 ， 测 量 范围 和 推荐 波长 见 表 3-70。 
表 3-70 ”测量 范围 和 推荐 波长 


x 100% 


























元 素 含量 范围 (质量 分 数 , % ) 推荐 波长 /nm 
Al 0.060~1.40 394. 401 
B 0. 002 ~ 0. 020 182. 591 
Ca 0. 001 ~ 0. 003 393. 366 
Cu 0.010~0.50 217. 894 











354 | 材料 化 学 分 析 实 用 手册 












































( 续 ) 
元 含量 范围 (质量 分 数 , % ) 推荐 波长 /nm 
Fe 0.001~5.00 238. 204 
Mg 0. 001 ~ 0. 10 279. 553 
Mn 0.002~1.50 257. 610 
Nb 0.020~5.50 309. 418 
P 0. 004 ~ 0. 030 178. 284 
Ta 0. 010 ~ 0. 050 240. 063 
Sn 0. 002~0.018 189. 989 
Ti 0.020~3.00 337. 280 
WwW 0.007~5.50 207. 911 
V 0.010~0.50 309. 311 
Zr 0.002~0.10 327. 305 
(2) 试剂 


1) 高 纯 镍 [w(Ni) >99.99% ] 、 高 纯 铬 [w(Cr) >99.99% ] 。 

2) 盐酸 (分 析 纯 ) 、 硝 酸 (分 析 纯 ) 、 氢 氟 酸 (分 析 纯 ) 。 

3) 铝 、 硼 、 钙 、 铜 、 铁 、 镁 、 锰 、 锯 、 磷 、 乌 、 锡 、 詹 、 铝 、 钒 、 锋 单元 素 标 准 
溶液 ， 标 准 溶液 含量 及 加 入 量 见 表 3-71。 

4) 包 标 准 溶液 ，100pg/mL。 

(3) 仪器 采用 的 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 仪 应 符合 ICP- AES 分 析 方 法 通则 对 
仪器 的 要 求 ， 且 需要 有 了 耐 氧 氟 酸 进 样 系统 。 本 方法 的 推荐 分 析 谱 线 见 表 3-70。 选 择 分 
析 谱 线 时 ， 应 尽量 避免 共存 元 素 对 待 测 元 素 的 光谱 干扰 ， 可 采用 基体 匹配 或 干扰 系数 
校正 的 方法 进行 光谱 干扰 的 校正 。 

(4) 分 析 步 又 

1) 称 样 量 : 称 取 0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0.0001g。 分 析 高 纯 镍 时 ， 为 避免 试 样 在 加 
工 中 带 入 表面 氧化 物 和 其 他 沾 污 物 ， 可 使 用 硝酸 溶液 (1 +9) 清洗 ， 并 立即 用 去 离子 
水 冲洗 ， 加 入 无 水 乙醇 洗涤， 影 干 后 称 量 。 

2) 试 样 的 处 理 : 将 试 样 置 于 250mL 聚 四 氛 乙 烯 烧 杯 中 ， 加 入 9mL 盐酸 加 热 分 解 ， 
盖 上 聚 四 氟 乙 烯 烧杯 的 盖子 ， 滴 加 lmL 硝酸 ,缓慢 加 热 至 溶解 。 若 未 能 溶解 ， 则 可 补 
加 适量 的 盐酸 、 硝 酸 (加 入 酸 的 量 需 和 配制 校准 曲线 时 加 入 的 量 一 致 )。 完 全 溶解 后 ， 
远离 热源 ， 加 入 2mL 氧气 酸 (1 +1)， 并 缓慢 搅拌 ， 转 移 至 100mL 塑料 容量 瓶 。 如 果 
校准 曲线 加 内 标 ， 则 向 样品 溶液 中 加 10. 00mL 包 标 准 溶液 (100pg/mL) ， 稀 释 至 刻度 ， 
混 匀 。 

3) 校准 曲线 校准 溶液 的 配制 ”模拟 样品 的 基体 ， 按 比例 称 取 与 样品 基体 匹配 的 纯 
金属 共 0.5000g， 置 于 数 个 250mL 烧杯 中 ， 按 照 试 样 溶解 ， 将 试 液 转移 至 100mL 塑料 










































































第 三 章 ， 非 铁 金属 及 其 合金 的 分 析 方法 | 355 





容量 瓶 中 ， 加 入 待 测 元 素 标准 溶液 ,配制 成 校准 曲线 系列 溶液 ， 稀 释 至 刻度 ， 混 匀 。 























若 用 内 标 法 测量 ， 则 在 定 容 前 加 入 10. 00mL 包 标 准 溶液 (100ug/mL) 。 


相对 于 0. 50g 试 样 ， 表 3-71 列 出 了 不 同 含量 标准 浴 液 


准点 的 含量 ， 供 选择 合适 的 元 素 标 准 涂 液 含量 时 参考 。 若 用 内 标 法 测 

















的 加 入 量 对 应 的 校准 曲线 校 





























加 10. 00mL 包 标 准 溶 液 (100ugvmL) 。 





表 3-71 校准 曲线 系列 溶 


如 如 





， 则 在 定 容 前 
















































































本 标准 溶液 含量 
元 素 加 入 量 及 对 应 含量 
/CsgAmL) 
mL 0 1.00 2.00 5.00 10. 00 15. 00 
Al 500 
% 0 0.10 0.20 0.5 1.00 1.50 
mL 0 0.50 1.00 2. 00 5.00 7.00 
B 20 
% 0 0. 002 0. 004 0. 008 0. 020 0. 028 
mL 0 0. 50 1. 00 2. 00 3. 00 4. 00 
Ca 10 
% 0 0. 001 0. 002 0. 004 0. 005 0. 008 
mL 0 1.00 2.00 5.00 10. 00 15. 00 
Cu 200 
2 0 0. 040 0. 080 0. 20 0. 40 0. 60 
mL 0 1. 00 2. 00 5.00 15. 00 25. 00 
Fe 1000 
% 0 0.20 0.40 1.00 3.00 5.00 
mL 0 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 
Mg 10 
0 0. 002 0. 004 0. 006 0. 008 0. 010 
mL 0 1. 00 2. 00 5.00 10. 00 15. 00 
Mn 500 
% 0 0. 10 0. 20 0. 5 1.00 1.50 
mL 0 2.00 5.00 10. 00 20. 00 30. 00 
Nb 1000 
% 0 0.40 1.00 2. 00 4. 00 6. 00 
mL 0 0. 50 1. 00 2. 00 5.00 10. 00 
P 20 
% 0 0. 002 0. 004 0. 008 0. 020 0. 040 
mL 0 1.00 2.00 5.00 10. 00 15. 00 
Ta 20 
% 0 0. 004 0. 008 0. 020 0. 040 0. 060 
mL 0 0.50 1.00 2. 00 5.00 7.00 
Sn 20 
% 0 0. 002 0. 004 0. 008 0. 020 0. 028 
mL 0 0. 50 1. 00 2. 00 5.00 15. 00 
Ti 1000 
% 0 0.10 0.20 0.40 1.00 3.00 
mL 0 2.00 5.00 10. 00 20. 00 30. 00 
W 1000 
2 0 0. 40 1. 00 2. 00 4. 00 6. 00 
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( 续 ) 
标准 溶液 含量 
元 过 加 入 量 及 对 应 含量 
/( Hg/ mL) 
mL 0 1.00 2. 00 5. 00 10. 00 15. 00 
V 200 
0 0. 040 0. 080 0. 20 0. 40 0. 60 
mL 0 1. 00 2. 00 3. 00 4. 00 5. 00 
Zr 10 
% 0 0. 002 0. 004 0. 006 0. 008 0.10 


























或 称 取 数 个 与 试 样 中 含量 相同 的 镍 或 同类 镍 基 合 金 标准 物质 ， 各 元 素 有 4 个 以 上 
的 测量 点 ， 其 含量 尽 可 能 均匀 分 布 。 将 称 取 的 标准 物质 置 于 烧杯 中 ， 以 下 按 “ 试 样 的 
处 理 ” 操 作 ， 制 备 校准 曲线 校准 溶液 。 

4) 测量 

Ds ODA 预 热 1h 以 上 。 根 据 仪器 生产 商 的 使 用 说 明 或 实验 
室 标准 操作 步骤 进行 校准 ， 选 择 合适 的 分 析 条 件 。 点 火 后 确认 仪器 运行 参数 在 确认 范 
围 内 ， 雾 化 系统 及 等 离子 火焰 工作 正常 ， 稳 定 20min。 在 检测 批量 样品 时 间隔 地 或 结束 
时 使 用 控 样 ， 以 评 佑 是 否 需 要 重新 校准 或 重新 分 析 样 品 。 

@ 校准 曲线 的 绘制 : 于 ICP- AES 上 ,测量 校准 曲线 各 校准 溶液 的 光谱 强度 (或 相 
对 强度 ， 下 同 ) ， 每 个 溶液 重复 2 次 或 3 次 ,计算 光谱 强度 的 平均 值 。 在 每 次 吸入 不 同 
校准 溶液 的 间隙 吸入 去 离子 水 。 以 校准 溶液 的 浓度 (或 含量 ) 为 横 坐 标 ， 光 谱 强 度 的 
平均 值 为 纵 坐标 ， 绘 制 各 测量 元 素 的 校准 曲线 。 各 线性 方程 相关 系数 大 于 0. 999 。 

@ 试 样 的 测定 : 测量 试 样 中 待 测 元 素 的 光谱 强度 ， 重 复 2 次 或 3 次 ,计算 光谱 强 

度 的 平均 值 。 由 校准 曲线 计算 待 测 成 分 的 含量 。 

十 五 、 发 射 光 谱 法 测定 镍 中 砷 、 锅 、 铅 、 锌 、 镜 、 匀 、 锡 、 钴 、 铜 、 锰 、 镁 、 硅 、 
铝 、 铁 的 含量 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 硝酸 洲 解 ， 荧 发 至 干 , 灼 烧 成 氧化 物 ， 研 成 粉末 ， 采 用 适 
宜 的 方法 ， 利 用 发 射 光谱 仪 电弧 激发 进行 试 样 分 析 ， 并 根据 校准 曲线 计算 各 杂质 元 素 
的 含量 。 

本 方法 适用 于 镍 中 砷 、 锅 、 铅 、 冬 、 锁 、 铅 、 锡 、 销 、 铜 、 锰 、 镁 、 硅 、 铝 、 铁 
等 杂质 元 素 含 量 的 测定 。 

本 方法 对 于 镍 中 上 述 杂 质 元 素 含 量 的 测定 范围 规定 如 下 : 对 于 测定 校准 作曲 线 满 
足 本 方法 要 求 的 ， 各 杂质 元 素 的 分 析 下 限 为 所 使 用 标准 样品 最 低 含量 的 90% ， 分 析 上 
限 为 所 使 用 标准 样品 最 高 含量 的 110% ; 对 于 校准 曲线 局 部 满足 要 求 的 ， 选 取 校 准 曲 线 
中 满足 要 求 的 部 分 确定 各 杂质 元 素 的 分 析 范 围 。 

(2) 主要 试剂 和 材料 

1) 镍 光谱 标准 样品 : 必须 为 经 过 法 定 机 构 认 可 的 标准 样品 或 双方 认可 的 标准 样 
(金属 状 标准 样品 应 预先 处 理 成 氧化 物 ) 。 

2) 石墨 电极 (光谱 纯 ) 。 
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3) 硝酸 (1.42g/mL) : 优 级 纯 。 
4) 硝酸 (3 +2)。 
5) 硝酸 (1 +9)。 
(3) 仪器 和 设备 
1) 发 射 光谱 仪 (电弧 型 ): 只 要 具有 有 效 的 、 能 满足 本 方法 要 求 的 准确 度 就 可 使 
用 ,可 以 是 附 有 相关 设备 的 摄 谱 仪 ， 也 可 以 是 具有 任何 检测 器 的 直 读 光谱 仪 。 
2) 箱 式 电阻 炉 。 
3) 玛 责 研 钵 。 
(4) 分 析 步 又 
1) 试 样 : 平行 称 取 两 份 试 样 ， 每 份 约 5g。 
























































2) 测定 : 将 两 份 试 样 分 别 置 于 适当 的 烧杯 中 ， 用 30mL 硝酸 溶液 (1 +9) 洗涤 ， 
倾 去 洗 液 后 ， 用 水 冲洗 3 次 ， 加 入 50mL 硝酸 溶液 (3 +2) ， 盖 上 表面 下 ， 待 剧烈 反应 


停止 后 ， 加 热 蒸发 至 近 笛 状 ， 移 人 50mL 瓷 寺 塌 中 茸 干 。 将 瓷 寺 坝 置 于 箱 式 电 阻 炉 中 ， 
于 750~800% 灼 烧 20min， 取 出 ， 冷 至 室温 ， 将 生成 的 氧化 物 在 玛 责 研 钵 中 研 细 。 

按照 实验 室 选 定 条 件 进 行 样品 分 析 ， 每 份 试 样 至 少 进行 三 次 测定 ， 利 用 校准 曲线 
计算 各 杂质 元 素 的 含量 ， 取 其 平均 值 作为 该 份 试 样 的 测定 结果 。 以 两 份 有 效 平行 试 样 
的 算数 平均 值 作为 测定 结果 。 

(5) 校准 曲线 的 绘制 ” 取 至 少 3 个 标准 样品 ， 按 照 与 试 样 相同 的 测定 条 件 进行 测 
试 。 每 个 标准 样品 至 少 进行 3 次 测定 ， 取 其 平均 值 ， 以 各 分 析 元 素 的 标准 值 和 相应 的 
测定 信号 绘制 校准 曲线 。 校 准 曲线 应 符合 本 方法 对 测定 范围 的 规定 ， 并 覆盖 样品 中 待 
测 元 素 的 含量 。 

以 标准 样品 为 试 样 ， 按 试 样 进行 测定 ， 以 判断 校准 曲线 的 有 效 性 。 





















































高 温 合 金 是 指 以 铁 、 镍 、 销 为 基体 加 入 其 他 合金 元 素 组 成 的 合金 。 它 是 能 在 600%C 
以 上 的 高 温 及 一 定 应 力作 用 下 长 期 工作 的 一 类 金属 材料 ， 具 有 较 高 的 高 温 强 度 ， 良 好 
的 抗 氧化 和 耐 蚀 性 能 ， 良 好 的 疲劳 性 能 、 断 裂 彻 度 等 综合 性 能 。 高 温 合金 为 单一 奥 氏 
体 组 织 ， 在 各 种 温度 下 都 具有 良好 的 组 织 稳 定性 和 使 用 可 靠 性 ， 且 其 合金 化 程度 较 高 ， 
因此 又 被 称 为 “ 超 合金 ”。 
高 温 合金 按 其 基体 元 素 可 分 为 镍 基 高 温 合金 、 铁 基 高 温 合 金 和 钼 基 高 温 合金 ， 按 
其 制备 工艺 可 分 为 变形 高 温 合金 、 铸 造 高 温 合金 、 焊 接 高 温 合金 及 粉末 高 温 合金 。 
高 温 合金 成 分 分 析 目 前 采用 的 主要 是 光度 法 、 滴 定 法 、 重 量 法 、 光 谱 法 、 电 位 滴 
定 法 等 。 
一 、 磷 含量 的 测定 
1. 乙醚 革 取 - 钼 蓝 吸光 光度 法 
(1) 方法 提要 ” 试 样 用 酸 溶解 ， 试 液 经 高 氧 酸 氧化 后 ， 磷 被 全 部 氧化 成 正 磷酸 ， 
它 与 钼 酸 匀 作 用 生成 磷 钼 打 多 酸 络 合 物 ， 被 乙酸 萃取 后 ， 以 氯 化 亚 锡 还 原 成 钼 蓝 ， 于 
680nm 波长 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 磅 含量 。 
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试 样 中 铬 的 质量 分 数 大 于 7% 时 ， 应 在 冒 高 氧 酸 烟 时 滴 加 盐酸 将 其 挥 去 。 砷 用 盐酸 
和 和 氧 洗 酸 驱除 。 钨 、 包 、 钰 、 乌 和 铬 等 的 影响 用 氧气 酸 络 合 后 消除 。 钒 的 干扰 可 经 亚 
硫酸 钠 还 原 消除 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 磷 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.005% ~ 0.030% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g[mL)、 氧 氟 酸 (1.15gmL)、 氧 省 酸 
(1.49g/mL) 、 高 毛 酸 (1.67g/mL)、 氨 水 (0.90g/mL)、 i 硝酸 


(1+1)、 硝 酸 (1 +2)、 硫 酸 (1 +1)。 

2) 高 鳃 酸 钾 溶 液 (40g/L) 。 

3) 亚 硝酸 钠 溶 液 (50g/L) 。 

4) 硼酸 溶液 (40g/L) : 称 取 4g 硼酸 置 于 适量 水 中 ， 加 热 至 溶解 ， 用 水 稀释 至 
100mL， 冷却 至 室温 。 
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5) 钼 酸 饼 溶液 A: 称 取 30g 钼 酸 匀 置 于 150mL 水 中 ， 加 入 40mL 氨水 
(0.90g/mL) ， 搅 拌 至 钼 酸 锥 溶解 后 ， 冷 却 ， 缓 慢 地 倾 和 人 于 300mL 硝酸 溶液 (1+1) 
中 ， 混 匀 ， 储 于 棕色 瓶 中 ， 放 置 24h 后 方 可 使 用 。 

6) 钥 酸 铵 溶液 B: 移 取 40mL 钥 酸 铵 溶液 A， 与 20mL 水 混 匀 ， 经 过 滤 后 使 用 。 

7) 硫酸 亚 铁 镁 溶液 (50g/L) : 称 取 5g 硫酸 亚 铁 铵 溶 于 适量 水 中 ， 滴 加 6 滴 硫 酸 
溶液 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 100mL。 

8) 乙醚 : 于 成 有 乙醚 的 试剂 瓶 中 加 入 适量 的 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (50g/L) ， 经 振荡 、 
静 置 分 层 后 方 可 使 用 ， 以 消除 过 氧 乙醚 。 

9) 铁 溶 液 (80mg/mL) : 称 取 20g 纯 铁 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.98%)， 用 
盐酸 (1. 19g/mL) 溶解 ， 滴 加 硝酸 (1.42g/mL) 氧化 后 ， 冷 却 ， 移 入 250mL 容 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

10) 磷 标 准 溶液 A (200ug/mL) : 称 取 0. 4393g 基准 磷酸 二 氧 钾 〈(KH,PO, ， 预 先 
经 105% 烘 干 至 恒 重 ) ， 用 适量 水 溶解 ， 加 入 2. 5mL 硫酸 ， 搅 匀 ， 冷却 至 室温 ， 移 和 信 
500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

11) 磷 标 准 溶 液 B (20pg/mL) : 移 取 50. 00mL 磷 标 准 溶液 A， 置 于 500mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

12) 氧化 亚 锡 深 液 A: 称 取 50g 氧化 亚 锡 置 于 125mL 盐酸 (1.19g/mL) 中 ， 经 加 
热 溶解 ， 冷 却 至 室温 后 储 于 棕色 瓶 中 。 

13) 氧化 亚 锡 溶液 B: 移 取 2. SmL 氧化 亚 锡 溶液 A 与 2.5mL 盐酸 (1.19g/mL) 混 
句 后 ， 用 水 稀释 至 50mL， 现 用 现 配 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 均 应 带 试剂 空白 。 

3) 测定 

Qa 试 液 的 制备 

a. 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 60mL 盐酸 (1.19g/mL)，10mL 硝酸 
(1.42g/mL) ， 微 热 至 试 样 完全 溶解 ,蒸发 试 液 至 约 20mL， 稍 冷 ， 加 入 10mL 高 氯 酸 
(1.67g/mL) ， 加 热 莹 发 骨 高 氯 酸 烟 至 试 液 呈 现 橘红 色 ， 反 复 滴 加 盐酸 (1. 19g/mL) 挥 
铬 ， 直 至 无 黄 烟 逸 出 为 止 〈 铁 基 试 样 中 铬 的 质量 分 数 小 于 7% 时 可 省 略 挥 铬 步 又， 只 
需 加 热 冒 高 氧 酸 烟 至 试 液 呈 橘红 色 为 止 ) ， 冷 却 ， 加 入 20mL 硝酸 溶液 (1 +2) ， 加 热 
溶解 盐 类 。 待 盐 类 溶解 后 ， 滴 加 高 鳃 酸 钾 溶液 至 有 褐色 沉淀 产生 ， 边 摇 边 滴 加 亚 硝酸 
钠 溶 液 至 沉淀 溶解 ， 并 过 量 3 滴 或 4 滴 ， 者 沸 驱 除 氮 的 氧化 物 ， 冷 却 ， 移 人 塑料 杯 中 ， 
用 水 洗涤 烧杯 3 次 ， 滴 加 10 滴 氧 氟 酸 (1.15g/mL) ， 摇 动 Imin， 放 置 30min 后 ， 加 入 
3mL 硼酸 浴 液 〈 不 含 钨 、 锯 、 猴 的 试 样 ， 可 省 略 加 氧 氟 酸 及 硼酸 处 理 的 步 又) ， 移 人 
100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 至 刻度 ， 摇 匀 后 立即 倒 人 原 塑料 杯 中 。 

b. 对 于 不 同 的 试 样 ， 制 备 试 液 的 过 程 中 可 根据 情况 进行 以 下 操作 : 

。 镍 基 含 铭 试 样 在 溶 样 前 应 补 加 2. SmL 铁 溶 液 ， 以 避免 出 现 结果 偏 低 现象 。 
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。 若 试 样 中 含 砷 ， 则 在 高 毛 酸 冒 烟 挥 铬 后 应 加 入 7mL 盐酸 (1.19g/mL) 、7mL 氧 
省 酸 (1.49g/mL) ， 加 热 赶 砷 ， 并 重复 一 次 ， 直 至 试 液 血 红色 消失 并 冒 高 氯 酸 烟 为 止 ， 
冷却 ， 加 入 20mL 硝酸 溶液 (1 +2) ， 以 下 继续 按 “a” 步 又 进行 操作 。 

。 当 试 样 中 钨 的 质量 分 数 大 于 5% ， 锯 、 钛 、 钥 、 钳 、 欠 的 质量 分 数 各 大 于 1% 
时 ,氧气 酸 的 加 入 量 应 由 10 滴 改 为 50 滴 ， 并 将 试 液 在 沸水 浴 中 保温 5 ~ 10min， 使 其 
充分 络 合 后 ， 取 出 ， 冷 却 至 30~40% ， 加 入 20mL 硼酸 溶液 ， 以 制 成 透明 试 液 ， 以 下 继 
续 按 “a” 步 又 进行 操作 。 此 外 还 应 向 绘制 校准 曲线 用 的 系列 标准 溶液 中 ， 加 入 与 被 测 
试 样 量 近似 的 妮 、 钛 、 乌 、 钳 、 猴 等 共存 元 素 ， 与 试 样 同时 按 分 析 步 又 进行 操作 ， 以 
消除 其 影响 。 

。 若 试 样 中 含 钒 ， 则 在 试 液 稀 释 前 应 加 入 lmL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 匀 后 立即 倒 人 原 烧 杯 中 。 
@) 某 取 : 移 取 3.00mL 上 述 试 液 ， 置 于 预先 成 有 3mL 钥 酸 铵 溶液 B 的 50mL 带 刻 
度 的 分 液 漏 斗 中 ， 加 入 10. 0mL 乙醚 ， 振 荡 lmin ， 静 置 分 层 ， 待 小 气泡 完全 消失 后 ， 滴 
加 20 滴 握 化 亚 锡 溶液 B (用 氧化 亚 锡 还 原 时 ， 不 应 沿 分 液 漏 斗 壁 滴 加 ， 而 应 尽量 均匀 
分 散 地 滴 入 乙醚 层 中 ， 以 避免 氧化 亚 锡 局 部 过 浓 ， 否 则 将 影响 分 析 结 果 ) ， 弃 去 水 相 。 

@ 测量 : 将 萃取 后 的 有 机 相 移 人 lem 吸收 下 〈 和 氧化 亚 锡 沾 污 吸收 严 较 严重 ， 测 量 
工作 完毕 后 应 用 稀 盐 酸 及 时 洗 净 ) 中 ， 以 乙醚 为 参 比 液 ， 于 680nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 
扣除 空白 试验 的 吸光 度 后 ， 从 校准 曲线 上 查 得 磷 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘 和 

@ 于 数 个 200mL 烧杯 中 ， 分别 加 入 0. 5g 纯 镍 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.98%) 和 
2. SmL 铁 溶 液 ， 并 依次 加 入 0. 00mL、1.00mL、3. 00mL、5. 00mL、7. 00mL、9. 00mL 磷 
标准 溶液 B， 各 加 入 60mL 盐酸 (1. 19g/mL) 、10mL 硝酸 (1.42g/mL) ， 以 下 按 “ 试 液 
的 制备 ”“ 蔡 取 ” 和 “测量 ”进行 操作 。 以 乙醚 为 参 比 液 ， 测量 吸光 度 。 

根据 高 温 合 金 试 样 中 磷 元 素 的 实际 测定 范围 ， 在 不 超过 最 高 点 的 情况 下 ， 可 通过 
适当 改变 校准 曲线 溶液 的 浓度 或 加 入 的 体积 对 校准 曲线 的 标准 点 进行 调整 ， 校 准 曲 线 
系列 溶液 要 求 除 零售 量 点 外 另 有 不 少 于 五 个 的 售 量 点 ,设置 的 各 校准 曲线 溶液 点 的 梯 
度 应 适宜 。 

@ 用 不 加 磷 标 准 溶液 的 那 份 溶液 为 参 比 液 ， 测 量 吸光 度 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 
应 的 磷 量 为 横 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

5) 结果 计算 ，” 试 样 中 磷 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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w(P) = x100% 
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式 中 “mm 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 磷 量 (mg ) ; 
m 一 一 茜 取 液 中 所 含 的 试 样 量 (msg ) 。 
2. 正 丁 醇 - 三 氮 甲 烷 苹 取 吸光 光度 法 
(1) 方法 提要 ” 试 样 用 酸 溶解 ， 试 液 经 高 氧 酸 氧化 后 ， 磷 全 部 被 氧化 成 正 磷 酸 ， 
在 1.0~1.8molL 的 硝酸 介质 中 ， 磷 与 钼 酸 匀 生 成 磷 钥 杂 多 酸 ， 可 被 正 丁 醇 - 三 氯 甲 烧 
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混合 溶剂 茜 取 ,然后 以 毛 化 亚 锡 将 磷 钼 杂 多 酸 还 原 成 钼 蓝 ， 并 反 茜 取 入 水 相 , 于 
680nm 波长 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 磷 含 量 。 

元 素 铬 经 冒 高 毛 酸 烟 滴 加 盐酸 挥 去 。 铁 、 镍 、 销 、 钛 和 包 等 共存 元 素 用 碱 分 离 除 
去 。 钒 的 干扰 以 硫酸 亚 铁 还 原 后 可 消除 。 钨 的 干扰 可 采用 柠檬 酸 络 合 和 抵消 法 消除 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 磷 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.001% ~ 0.05% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19gmL) 、 硝 酸 (1.42g/mL)、 硫 酸 (1.84g/mL)、 高 握 酸 (1.67g/mL)、 
硫酸 (1 +1)。 

2) 硝酸 (1 +1): 用 硝酸 (1.42g/mL) 煮沸 3 ~ 5min 除去 二 氧化 氮 ， 冷却 后 
配制 。 

3) 氧 氧 化 钠 : 固体 。 

4) 氧 氧 化 钠 溶液 (150g/L) : 储 于 塑料 瓶 中 。 

5) 高 锰 酸 钾 深 液 (40g/L) 。 

6) 亚 硝酸 钠 溶液 (150g/L) 。 

7) 柠檬 酸 溶液 (100g/L) : 每 100mL 溶液 中 还 含有 3. 5g 氧 氧 化 钠 。 

8) 硫酸 亚 铁 溶液 (50g/L) : 每 100mL 溶液 中 还 含有 6 滴 硫 酸 溶液 (1 +1)。 

9) 正 丁 醇 -三 氧 甲烷 混合 溶剂 : 1 份 正 丁 醇 与 3 份 三 氧 甲烷 混合 均匀 。 

10) 钼 酸 铵 溶液 (100g/L) 。 

11) 氧化 亚 锡 溶液 (10g/L) : 称 取 1g 氧化 亚 锡 置 于 烧杯 中 ， 加 入 8mL 热 盐酸 
(1. 19g/mL) 溶解 ， 用 水 稀释 至 100mL， 现 用 现 配 。 

12) 钨 溶液 (5mg/mL): 称 取 0.3153g 三 氧化 忽 ， 用 20mL 氧 氧 化 钠 溶 液 
(150g/L) 经 加 热 溶解 后 ,冷却 至 室温 ， 移 入 50mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 
义 ， 移 入 塑料 瓶 中 储存 。 

13 ) 磷 标 准 深 液 A (50ug]mL) : 称 取 0.2195g 磷酸 二 氧 钾 (KHPO,) (预先 经 
105% 烘 干 至 恒 重 ) ， 用 适量 水 溶解 ， 加 入 2. SmL 硫酸 (1. 84g/mL) 混 匀 ,冷却 至 室温 
后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

14) 磷 标 准 深 液 B (2ug/mL) : 移 取 20. 00mL 磷 标 准 溶液 A， 置 于 500mL 容量 瓶 
中 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

15) 酚 酌 指示 剂 : 1g/L 乙醇 溶液 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10~0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 均 应 带 试剂 空白 。 

3) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 25 ~ 40mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
5~ 10mL 硝 酸 (1.42g[mL) ， 微 热 至 试 样 完全 溶解 ， 蒸 发 试 液 至 约 20mL， 稍 冷 ， 加 入 
8~ 10mL 高 氧 酸 (1.67g[mL)， 加 热 蒸发 骨 高 氯 酸 烟 至 试 液 呈 橘红 色 ， 滴 加 盐 栈 
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(1.19g/mL) 挥 铬 ， 重 复数 次 ， 直 至 无 黄 烟 逸 出 为 止 。 蒜 发 试 液 至 2~ 3mL， 稍 冷 ， 加 
入 SnmL 硝酸 (1. 42g/mL) 、15mL 水 ， 加 热 溶解 盐 类 ， 滴 加 高 锰 酸 钾 深 液 至 有 棕 褐 色 沉 
演 产 生 ， 在 不 断 播 动 下 ， 滴 加 亚 硝 酸 钠 溶 液 至 沉 演 溶解， 者 沸 除去 所 的 氧化 物 ， 冷 却 ， 
加 入 约 15mL 水 ， 用 氨 氧 化 钠 仔 细 中 和 试 液 至 有 沉淀 出 现 ， 并 过 量 4g， 摇 动 至 氢 氧 化 
钠 溶 解 。 小 心 加 热 试 液 至 沸 ， 使 铭 酸 溶解 ， 冷 却 至 室温 后 ,移入 50mL 或 100mL 容量 
沽 中， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 立即 用 快速 滤纸 干 过 滤 。 

@) 茜 取 : 移 取 10. 00 ~20. 00mL 上 述 试 液 ( 含 1~7hg 磷 为 宜 ) 置 于 125mL 分 液 漏 
斗 中 ， 加 入 5mL 柠檬 酸 溶液 ( 移 取 试 液 中 含 10 ~ 20mg 钨 时 ， 则 加 入 10mL 柠 榜 酸 溶 
液 ) 。 知 试 样 含 钨 ， 则 在 分 取 试 液 加 柠檬 酸 浴 液 后 应 呈 碱 性 ， 和 否则 应 补 加 氧 氧化 钠 溶 液 
使 其 呈 碱 性 ， 然 后 再 用 硝酸 溶液 (1+1) 中 和 。 加 入 1 滴 酚 栈 指 示 剂 ， 用 硝酸 溶液 
(1+1) 中 和 至 红色 消失 ， 再 过 量 8mL (车 加 入 10mL 柠檬 酸 ， 则 应 过 量 10mL 硝酸 ) 。 
加 入 lmL 硫酸 亚 铁 溶 液 ( 若 试 样 中 不 含 钒 ， 则 可 不 加 硫酸 亚 铁 溶液 ) ， 用 水 稀释 试 液 
至 约 40mL， 摇 义 。 加 入 20mL 正 丁 醇 - 三 毛 甲 烷 混 合剂 、10mL 钥 酸 饼 溶 液 ( 奉 加 入 
10mL 柠 榜 酸 溶液 ， 则 应 加 入 20mL 钼 酸 铵 溶液 ) ， 立 即 振荡 lmin。 静 置 分 层 后 ， 将 有 
机 相 放 入 男 一 个 成 有 20mL 氧化 亚 锡 溶液 的 分 液 漏斗 中 ， 上 下 轻 轻 摇 荡 15 次 ， 静 置 分 
层 后 ， 弃 去 有 机 相 。 

@ 测量 : 将 茜 取 后 的 试 液 水 相 移 入 3cm 吸收 下 中 ， 以 水 为 参 比 液 ， 于 680nm 波长 
处 测量 吸光 度 ， 扣 除 空白 试验 的 吸光 度 后 ， 从 校准 曲线 上 查 得 磷 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 

@ 于 数 个 125mL 分 液 漏 斗 中 ,依次 加 入 0mL、1.00mL、2.00mL、3.00mL、 
4. 00mL、5. 00mL 磷 标 准 溶液 B ( 若 试 样 含 钨 ， 则 应 加 入 相当 量 的 钨 溶液 ) ， 各 加 入 
6mL 氧 氧 化 钠 溶液 、SmL (或 10mL) 柠檬 酸 溶液 ， 以 下 按 “ 某 取 ” 和 “测量 ”进行 操 
作 ， 以 水 为 参 比 液 ， 测 量 吸光 度 。 

根据 高 温 合金 试 样 中 磷 元 素 的 实际 测定 范围 ， 在 不 超过 最 高 点 的 情况 下 ， 可 通过 
适当 改变 校准 曲线 溶液 的 浓度 或 加 入 的 体积 对 校准 曲线 的 标准 点 进行 调整 ， 校 准 曲 线 
系列 溶液 要 求 除 零 含量 点 外 男 有 不 少 于 五 个 的 含量 点 ,设置 的 各 校准 曲线 溶液 点 的 梯 
度 应 适宜 。 

@ 用 不 加 磷 标 准 溶液 的 那 份 溶液 为 参 比 液 测量 吸光 度 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 
的 磷 量 为 横 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 磷 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 




















































































































w(P) = x100% 
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式 中 “7m 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 磷 量 (mg) ; 
mm 一 一 显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 
二 、 硅 含量 的 测定 
1. 重量 法 
(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 和 硝酸 溶解 ， 通 过 冒 高 氢 酸 烟 使 硅 酸 脱水 ， 经 过 滤 洗 
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瑟 
由 








次 后 ， 将 沉淀 灼 烧 成 二 氧化 硅 等 不 纯 氧 化 物 ， 用 硫酸 -氧气 酸 处 理 ， 使 硅 以 四 氢化 硅 的 
形式 挥发 除去 ， 残 酒 再 灼 烧 。 根 据 除 硅 前 后 质量 之 差 计 算出 硅 的 含量 。 

本 部 分 适用 于 高 温 合金 中 硅 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.1% (质量 分 数 ) 以 上 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g[mL)、 高 氧 酸 (1.67g/mL)、 毛 气 酸 
(1.15g/mL)、 盐 酸 (5 +95) 、 硫 酸 (1 +1) 、 硫 酸 (1 +4)。 

2) 甲醇 。 

3) 硫 氰 酸 狠 溶液 (50g/L) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 1. 00~2. 00g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 的 空白 试验 ， 每 次 测定 均 应 带 试剂 空白 。 

3) 测定 

Qa 试 液 的 制备 

a. 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 50 ~ 80mL 盐酸 (1.19g/mL) 、10 ~ 15mL 硝酸 
(1.42g/mL) ， 盖 上 表面 四 ， 微 热 至 试 样 完 全 溶解 [ 若 试 样 中 硼 的 质量 分 数 大 于 1% ， 
或 硼 的 质量 分 数 大 于 0.01%， 且 硅 的 质量 分 数 大 于 1% ， 均 应 除 硼 。 除 硼 方法 : 将 试 
样 溶解 后 的 试 液 浓 缩 至 体积 约 为 10mL， 加 入 40mL 甲醇 ， 将 表面 焉 移 开 稍 留 空隙 ， 微 
热 缓慢 挥发 至 体积 为 10mL 以 下 ， 加 入 5mL 硝酸 (1. 42g/mL)， 稍 冷 ， 用 少量 水 冲洗 表 
面 生 和 杯 壁 ] ， 加 入 30 ~40mL 高 毛 酸 ， 加 热 蒸发 至 冒 高 毛 酸 浓 烟 ， 回 流 10 ~ 1Smin (经 
骨 高 氧 酸 烟 使 硅 酸 脱水 ， 通 常 进 行 一 次 即 可 得 到 满意 结果 。 在 分 析 准 确 度 要 求 很 高 的 
情况 下 ， 可 将 滤液 中 残留 的 硅 酸 进行 第 二 次 脱水 ， 并 将 两 次 沉淀 合并 在 一 起 进行 灼 
烧 ) ， 稍 冷 。 

b. 加 入 15mL 盐酸 (1. 19g/mL) 润 湿 盐 类 ， 并 使 六 价 铬 还 原 ， 加 入 120mL 热 水 ， 
搅拌 溶解 盐 类 ， 加 入 少量 纸浆 ， 立 即 用 中 速 定量 滤纸 过 滤 ， 并 用 带 有 橡胶 头 的 玻璃 棒 
将 烙 在 烧杯 壁 上 的 沉淀 仔细 擦 净 。 用 热 的 盐酸 溶液 (5 +95) 洗 净 烧杯 和 玻璃 棒 ， 并 洗 
次 沉淀 至 无 铁 离子 (用 硫 氟 酸 镁 溶液 检查 ) ， 再 用 热 水 洗 涤 3 次 或 4 次 。 

加 盐酸 和 热 水 溶 解 盐 类 时 ， 不 应 煮沸 试 液 (温度 达 70 ~80% 即 可 ) ， 过 滤 时 间 也 不 
宜 太 长 ， 否 则 会 出 现 胶 溶 现象 而 影响 结果 。 

为 避免 滤纸 上 带 有 的 高 氯 酸 在 灼 烧 时 引起 爆炸 ， 应 充分 洗涤 沉淀 和 滤纸 。 

@ 测量 

a. 将 沉淀 连同 滤纸 移 人 铂 寺 塌 中 ， 烘 干 ， 在 500 ~ 600% 加 热 至 滤纸 完全 灰 化 ， 盖 上 铀 
坦 塌 盖 但 不 应 盖 严 ， 置 于 1000 ~ 1050% 高 温 炉 中 灼 烧 30~40min ( 当 硅 含量 高 时 ， 灼 烧 时 间 
应 适当 延长 ) ， 取 出 ， 稍 冷 ， 置 于 干燥 器 中 , 冷却 至 室温 ， 称 量 ， 并 反复 灼 烧 至 恒 量 。 

若 试验 中 有 钨 、 钥 等 元 素 存在 ， 则 在 氧 氟 酸 处 理 前 灼 烧 沉淀 的 温度 应 控制 在 
1000% 以 上 ， 使 三 氧化 钨 和 三 氧化 钼 等 尽量 挥发 掉 。 对 于 含 钨 、 钥 较 高 的 试 样 ， 在 灼 
烧 沉 淀 过 程 中 ， 应 取出 铂 卉 声 用 铀 丝 搅 碎 沉 淀 ， 以 加 速 钨 、 钼 氧化 物 的 挥发 。 

知 试 样 中 有 锯 、 乌 、 铁 或 钳 等 元 素 存 在 ， 则 灼 烧 沉 演 的 温度 应 控制 在 1000% 以 上 ， 
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灼 烧 30min， 取 出 冷却 ， 加 入 1~1.5mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 小 心 缓 慢 加 热 至 冒 尽 硫酸 
因 ， 然 后 置 于 高 温 炉 中 于 800% 灼 烧 10min， 取 出 稍 冷 ， 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 ， 称 
量 ， 并 反复 灼 烧 至 恒 量 。 
b. 沿 铀 卉 塌 内 壁 加 入 8 ~ 10 滴 硫 酸 溶液 (1 +4)、3 ~ 5mL 氧气 酸 (1. 15g/mL)， 
摇 匀 ， 小 心 缓 慢 加 热 蒸 发 至 硫酸 烟 完全 驱 尽 为 止 ， 再 将 铂 卉 翰 置 于 高 温 炉 中 ， 于 800%C 
灼 烧 1Smin， 取 出 ， 稍 冷 ， 置 于 干燥 器 中 ,冷却 至 室温 ， 称 量 ， 并 反复 灼 烧 至 恒 量 。 
(4) 结果 计算 ， 试 样 中 硅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(m—m,—m,) x0.4674 
W(Si) = x100% 


式 中 mi 一 一 氧气 酸 处 理 前 铂 卉 吉 、 二 和 氧化 硅 及 残渣 的 质量 (g) ; 
mm 一 一 氧 氟 酸 处 理 后 铀 圭 塌 与 残渣 的 质量 (g) ; 
空白 试验 所 测 得 二 氧化 硅 杂 质 的 质量 (g) ; 
称 样 量 (g) ; 
0. 4674 一 一 二 氧化 硅 换算 成 硅 的 换算 系数 。 

2. 硅 钼 蓝 吸光 光度 法 

(1) 方法 提要 溶解 试 样 时 产生 的 硅 酸 以 氢气 酸 络 合 ， 在 微 酸 性 介质 中 硅 与 钼 酸 
铵 生成 硅 钥 黄 杂 多 酸 ， 然后 在 酒石酸 存在 下 ， 用 抗坏血酸 将 其 还 原 成 硅 钼 蓝 ， 于 
760nm 或 810nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 硅 含 量 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 硅 (包括 酸 不 溶 硅 ) 含量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.05%~ 
1.00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 和 氧气 酸 (1.15g/mL)、 高 氛 酸 
(1.67g/mL)。 

2) 硼酸 溶液 (50g/L) 。 

3) 酒石酸 溶液 (200g/L)。 

4) 钼 酸 饼 溶 液 (50g/L) 。 

5) 氨 氧 化 钠 溶液 (400g/L) 。 

6) 抗坏血酸 溶液 (20g/L) : 现 用 现 配 。 

7) 硅 标 准 溶液 A (质量 浓度 约 为 1mg/mL): 称 取 12. 12g 硅 酸 钠 (Na,Si0;- 
9H,0) 置 于 500mL 烧杯 中 ， 加 入 300mL 水 、40mL 氨 氧 化 钠 溶液 (400g/L) ， 加 热 煮沸 
数 分 钟 ， 冷 却 至 室温 ， 过 滤 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 名， 立即 移入 干 
燥 的 塑料 瓶 中 储存 。 移 取 50. 00mL 三 份 该 溶液 ， 用 重量 法 平行 进行 标定 ， 以 确定 其 准 
确 浓度 。 

8 ) 硅 标准 溶液 B (0.01mg/mL) : 移 取 10. 00mL 硅 标 准 溶液 A 置 于 1000mL 塑料 容 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

9) 纯 铁 、 纯 镍 、 纯 销 ， 质量 分 数 大 于 或 等 于 99.99% ， 硅 的 质量 分 数 小 于 或 等 
于 0.002% 。 
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(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10g 试 样 ( 镍 基 试 样 应 补 加 纯 铁 约 50mg) ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 均 应 带 试剂 空白 。 

3) 测定 

Q 试 液 的 制备 

a. 除 钴 基 高 温 合金 之 外 的 试 样 : 将 试 样 置 于 100mL 塑料 瓶 中 ， 加 入 14mL 盐酸 
(1.19g/mL) 、lmL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 摇 义 ， 盖 上 塑料 盖 ， 置 于 沸水 浴 中 加 热 至 试 样 
溶解 后 ， 再 补 加 lmL 硝酸 (1.42g/mL) ， 继 续 加 热 驱 尽 毛 的 氧化 物 。 取 出 冷却 ， 滴 加 
10 滴 (0.75mL) 氧气 酸 (1.15g/mL) ， 摇 匀 ， 盖 上 塑料 盖 ， 置 于 50 ~ 60%C 水 浴 中 保温 
15min， 取 出 冷却 ， 加 入 20mL 硼酸 溶液 ， 并 用 水 稀释 至 100mL， 摇 匀 。 

用 塑料 移 液 管 移 取 10. 00mL 试 液 ， 置 于 100mL 塑料 瓶 中 ， 加 入 20mL 水 、10mL 钥 
酸 饮 溶液 ， 于 约 20%C 的 室温 放置 20min (加 入 钼 酸 铵 溶液 后 的 放置 时 间 与 温度 有 关 ， 
在 10~20% 时 放置 60min， 在 20~30% 时 放置 20min， 在 30~35% 时 放置 10min 左右 )， 
加 入 5mL 酒石酸 溶液 ， 立 即 加 入 5mL 抗坏血酸 洲 液 (每 加 入 一 种 试剂 均 应 播 勺 ) ， 用 
水 稀释 至 100mL， 摇 名， 放置 30min。 

b. 销 基 高 温 合 金 试 样 . 将 试 样 置 于 100mL 塑料 瓶 中 ， 加 入 0. 05g 纯 铁 ， 然 后 加 入 
3mL 盐酸 (1. 19g/mL) 、9mL 高 毛 酸 (1.67g/mL)， 和 车 于 沸水 浴 中 加 热 。 在 试 样 溶解 
后 ， 继 续 在 沸水 浴 中 保温 30min (此 时 试 液 中 的 块 状 物 将 变 成 粉末 状 物 ) ， 取 出 冷却 ， 
再 补 加 2mL 盐酸 (1.19g/mL)、10 滴 ( 约 0.75mL) 氧 氟 酸 (1.15g/mL), 在 50~60%C 
水 浴 中 保温 15min， 取 出 ， 加 入 20mL 硼酸 溶液 ， 摇 匀 ， 用 水 稀释 至 100mL， 摇 匀 。 

用 塑料 移 液 管 移 取 10. 00mL 试 液 ， 置 于 100mL 塑料 瓶 中 ， 加 入 20mL 水 、10mL 铀 
酸 铵 溶液 ， 于 约 20% 的 室温 放置 20min， 加 入 SmL 酒石酸 溶液 ， 立 即 加 入 5mL 抗 坏 血 
酸 溶液 (每 加 入 一 种 试剂 均 应 摇 勺 ) ， 用 水 稀释 至 100mL， 摇 匀 ， 放 置 30min。 

c. 参 比 液 : 用 塑料 移 液 管 移 取 10. 00mL 试 液 置 于 100mL 塑料 瓶 中 ， 依 次 加 入 
20mL 水、10mL 钼 酸 贸 深 液 、S$nmL 酒石酸 溶液 、5mL 抗坏血酸 溶液 ， 用 水 稀释 至 
100mL， 择 匀 。 

@ 测量 : 将 试 液 移 和信 2~3cm 吸收 焉 中 ， 以 参 比 液 为 参 比 ， 于 760nm 或 810nm 波 
长 处 测量 吸光 度 ， 扣 除 空白 试验 的 吸光 度 后 ， 从 校准 曲线 上 查 得 硅 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 

Q 除 销 基 高 温 合 金 之 外 的 试 样 : 根据 试 样 的 基体 称 取 0. 1000g 纯 铁 或 纯 镍 [ 纯 镍 
需 补 加 纯 铁 约 50mg， 溶 解 时 可 以 先 加 盐酸 (1. 19g/mL) 和 硝酸 (1.42g/mL) 各 2mL， 
待 纯 镍 溶解 后 ， 再 补 加 12mL 盐酸 (1. 19g/mL) 溶解 完全 ] 置 于 100mL 塑料 瓶 中 ， 以 
下 按 分 析 步 又 进行 处 理 ， 作 为 校准 曲线 的 底 液 。 

用 塑料 移 液 管 移 取 10. 00mL 底 液 置 于 男 一 个 塑料 瓶 中 ， 依 次 加 入 20mL 水 、5mL 酒 
























































































































































石 酸 溶液 、10mL 钼 酸 铵 溶液 、5mL 抗坏血酸 溶液 ， 用 水 稀 至 100mL， 播 义 ， 作 为 校准 
曲线 参 比 液 。 


用 塑料 移 液 管 移 取 10. 00mL 底 液 数 份 ， 分 别 置 于 数 个 100mL 塑料 瓶 中 ， 依 次 加 入 
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0. 00mL、0. 50mL 、1. 00mL 、3. 00mL、5. 00mL、7. 00mL、9. 00mL 、11. 00mL 硅 标 准 溶 
液 B， 各 加 入 20mL 水 、10mL 钻 酸 铵 溶液 ， 以 下 按 分 析 步 骤 进 行 操作 ， 以 参 比 液 为 参 
比 测量 吸光 度 ， 并 扣除 未 加 硅 那 份 溶液 的 吸光 度 。 

@ 销 基 高 温 合金 试 样 : 称 取 0. 1g 纯 钴 和 0. 05g 纯 铁 置 于 100mL 塑料 瓶 中 ， 加 入 
3mL 盐酸 (1. 19g/mL) 、9mL 高 毛 酸 (1.67g/mL)， 置 于 沸水 浴 中 加 热 。 在 试 样 溶解 
后 ， 继 续 在 沸水 浴 中 保温 30min， 取 出 冷却 ， 加 入 2mL 盐酸 (1.19g/mL)、10 滴 ( 约 
0.75mL) 氧 氟 酸 (1. 15g/mL) ， 在 50~60% 水 浴 中 保温 1Smin， 取 出 ， 加 入 20mL 硼酸 
溶液 ， 摇 名， 并 用 水 稀释 至 100mL， 作 为 校准 曲线 的 底 液 。 

用 塑料 移 液 管 移 取 10. 00mL 底 液 置 于 另 一 个 塑料 瓶 中 ， 依 次 加 入 20mL 水 、5mL 酒 




































































石 酸 溶液 、10mL 钼 酸 匀 溶 液 、SmL 抗坏血酸 溶液 ， 用 水 稀 至 100mL， 反 名， 作为 校准 
曲线 参 比 液 。 
用 塑料 移 液 管 移 取 10. 00mL 底 液 数 份 ， 分 别 置 于 数 个 100mL 塑料 瓶 中 ， 依 次 加 入 





0. 00mL、0. 50mL、1. 00mL 、3. 00mL、5. 00mL、7. 00mL 、9. 00mL 、11. 00mL 奎 标准 溶 
液 B， 各 加 入 20mL 水 、10mL 钼 酸 铵 溶液， 以 下 按 分 析 步 又 进行 操作 ， 以 参 比 液 为 参 
比 测量 吸光 度 ， 并 扣除 未 加 硅 那 份 溶液 的 吸光 度 。 

@) 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 硅 含量 为 横 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ，” 试 样 中 硅 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 : 














mi 
w(Si) =— x100% 
m 


式 中 “mm 一 一 自 校准 曲线 上 查 得 的 硅 量 (mg ) ; 
mm 一 一 显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

三 、 锰 含量 的 测定 

1. 硝酸 铵 氧化 -硫酸 亚 铁 锭 滴定 法 

(1) 方法 提要 试 样 经 酸 溶解 ， 在 微 冒 磷酸 烟 的 状态 下 ， 用 硝酸 铵 将 锈 定 量 地 和 氧 
化 成 三 价 ， 以 N- 葵 代 邻 氨基 葵 甲 酸 为 指示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 锰 。 

钒 、 饥 对 锰 的 测定 有 干扰 ， 应 予以 校正 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 锰 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 2.00%~ 15.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g[mL) 、 硝 酸 (1.42g/mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 硫 酸 (1.84g/mL)、 硫 
酸 (1 +3) 、 硫 酸 (5 +95) 、 硝 酸 (1+1)。 

2) 锰 标 准 溶液 (1.00mg/mL): 称 取 1.0000 预 处 理 过 的 纯 锰 [w (Mn) > 
99.99% ] ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 溶解 ， 考 沸 驱 尽 毛 
的 氧化 物 ， 冷 却 至 室温 后 移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

纯 锰 的 处 理 方法 : 将 纯 锰 放 和 人 硫酸 溶液 (5 +95) 中 ， 加 热 清 洗 ， 待 表面 氧化 锰 
( 标 褐色 ) 洗 净 后 ， 取 出 ， 立 即 用 蒸馏 水 反复 洗涤 ， 再 放 入 无 水 乙醇 中 洗 4 次 或 5 次 ， 
取出 ， 放 入 干燥 器 中 干燥 后 ， 方 可 使 用 。 
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3) 硫酸 亚 铁 欠 标 准 滴定 溶液 ( 约 0.05mol/L): 称 取 19.6g 硫酸 亚 铁 镁 
[ (NH, ),Fe (SO04), .6H20]， 洲 解 于 适量 的 硫酸 溶液 (5 +95) 中 ， 并 以 此 酸 稀释 至 
1000nmL， 摇 义 。 每 次 使 用 前 均 应 进行 准确 含量 的 标定 。 

标定 时 移 取 锰 标准 浴 液 三 份 ( 锰 量 与 试 样 中 的 锰 量 相近 ) ， 分 别 置 于 300mL 锥 形 
瓶 中 ， 各 加 入 与 试 样 中 主 量 元 素 铬 、 销 、 铁 、 钊 等 (不 包括 钒 、 饥 ) 含量 相近 的 铬 、 
销 、 铁 、 镍 等 溶液 ， 各 加 入 20mL 磷酸 (1. 69g/mL) ， 加 热 蒸 发 至 刚 骨 磷酸 烟 ， 以 下 按 
分 析 步 又 进行 滴定 ， 在 三 份 溶液 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 毫升 数 的 极 差 值 不 超过 
0.05mL 的 情况 下 ， 取 其 平均 值 ， 计 算出 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 对 鳃 的 滴定 度 7T( g/mL)。 

4) N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 : 2. 0g/L。 

5) 硝酸 贸 固 体 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 按 表 4-1 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


表 4-1 试 样 量 






































锰 的 质量 分 数 〈% ) 试 样 量 /g 
2.00 ~3.00 0. 50 
>3.00~5.00 0. 40 

>5.00~10.00 0. 25 
>10.00~15. 00 0. 20 





2) 测定 

人 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 20 ~30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3~5mL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 在 电热 板 上 缓慢 加 热 至 试 样 溶解 ， 并 小 心 蒸发 至 近 王 ， 加 
入 SmL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 继 续 蒸发 近 干 ， 青 加 入 2mL 硝酸 (1.42g/mL) 、20mL 磷酸 
(1.69g/mL) ， 加 热 蒸 发 至 液 面 刚 出 现 磷 酸 烟 [温度 宜 在 200 ~240% ， 以 液 面 平静 地 出 
现 微 烟 ( 约 220% ) 时 最 佳 。 冒 磷酸 烟 时 应 防止 进 溅 ， 试 样 份 数 多 时 ， 应 分 批 进行 冒 
烟 ， 否 则 将 会 出 现 结果 不 稳定 的 现象 ]， 取 下 锥 形 瓶 ， 立 即 加 入 2g 硝酸 贸 ， 仔 细 揪 动 
锥 形 瓶 ， 使 氮 的 氧化 物 逸 尽 〈 氮 的 氧化 物 会 影响 测定 结果 ， 可 用 电 吹 风 或 洗 耳 球 将 其 
吹 去 ,也 可 加 入 0.5 ~1g 尿素 ， 摇 动 均匀 予以 消除 ) ， 放 置 1~2min。 

待 温度 降 至 80 ~ 100% 时 ， 加 入 50mL 热 水 ， 加 热 使 盐 类 溶解 ， 再 加 入 10mL 硫酸 
溶液 (1 +3)， 播 匀 ， 冷却 至 室温 。 

@) 滴定 : 向 上 述 试 液 中 加 入 2 滴 N- 茶 代 邻 氨 基 茶 甲酸 溶液 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 深 
液 滴定 至 试 液 由 紫色 突变 为 亮 绿色 (或 亮 黄 色 ) 即 为 滴定 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 鳃 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

w( Mn) = 100% 
m 


式 中 7 一 一 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 对 乌 的 滴定 度 (g/mL); 
一 滴定 时 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 ( mL); 























































































































368 | 材料 化 学 分 析 实用 手册 








称 样 量 (g) 。 

在 用 上 式 计 算 鳃 的 质量 分 数 时 ， 若 试 样 仿 钒 、 饥 ， 则 应 予以 校正 。 每 1% (质量 分 
数 ) 的 钒 相当 于 1.08% (质量 分 数 ) 的 锰 ; 每 1% (质量 分 数 ) 的 饥 相 当 于 0.392% 
(质量 分 数 ) 的 锰 。 若 试 样 中 久 的 质量 分 数 小 于 0. 1% ， 则 其 影响 很 小 ， 可 不 予 校 正 。 

2. 氧化 锌 分 离 -硫酸 亚 铁 铵 滴定 法 

(1) 方法 提要 ”用 氧化 锌 分 离 铬 、 钒 、 铁 等 元 素 后 ， 在 硫酸 - 磷酸 介质 中 ， 以 硝酸 
银 为 催化 剂 ， 用 过 硫酸 匀 将 锰 氧 化 成 高 锰 酸 ， 以 N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 为 指示 剂 ， 用 硫 
酸 亚 铁 铵 标准 滴定 溶液 滴定 鳃 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 锰 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 2.00%~ 15.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1. 42g/mL)、 硫 酸 (1.84g/mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 毛 
水 (0.90g/mL)、 硫 酸 (1+1) 、 硫 酸 (5 +95) 、 硝 酸 (1 +1)。 

2) 氧化 锌 悬浮 液 : 称 取 50g 氧化 锌 ， 加 入 200mL 水 ， 搅 匀 。 

3) 硝酸 银 溶液 (20g[L) : 储存 于 标 色 瓶 中 。 

4) 过 硫酸 铵 溶液 (250g/L) : 现 用 现 配 。 

5) N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 溶 液 (2g/L) : 称 取 0.2gN- 葵 代 邻 氨基 葵 甲 酸 溶液 ， 置 
于 适量 水 中 ， 加 入 0. 2g 无 水 碳酸 钠 ， 加 热 溶 解 ， 冷 却 至 室温 ， 加 水 稀释 至 100mL， 
播 匀 。 

6) 鳃 标准 溶液 : 1. 00mg/ mL。 

7) 硫酸 亚 铁 饺 标 准 溶液 ( 约 0.05mol/L) : 每 次 使 用 前 均 应 进行 准确 浓度 的 标定 。 
为 使 分 析 结 果 更 准确 ， 可 配制 成 同 试 样 主要 成 分 相近 似 的 含 锰 合成 标准 溶液 ， 以 确定 
硫酸 亚 铁 铵 标准 滴定 溶液 对 鳃 的 滴定 度 7T( g/mL)。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0.25~0.50g 试 样 〈 锰 量 在 10mg 以 上 ) ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 20 ~ 30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3 ~5mL 硝 酸 (1. 42g/mL) ， 微 热 至 试 样 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 20mL 硫酸 溶液 (1+1)， 加 
热 蒸发 至 冒 硫酸 烟 ， 冷 却 ， 加 入 150mL 水 ， 加 热 溶 解 盐 类 ,冷却 至 室温 后 移 人 500mL 
容量 瓶 中 〈 镍 基 试 样 的 试 液 中 ， 应 补 加 铁 至 30% 以 上 ， 再 进行 分 离 )， 用 氨水 中 和 至 
刚 出 现 沉淀 ， 再 滴 加 硫酸 溶液 (1+1) 至 沉淀 溶解 ， 分 数 次 加 入 氧化 锌 悬浮 液 至 浴 液 
开始 出 现 氧 氧化 物 沉 淀 〈 每 次 加 入 约 $mL) ， 再 过 量 1SmL， 冷 却 至 室温 ， 用 水 稀 至 刻 
度 ， 播 义 ， 静 置 数 分 钟 。 

用 干 滤纸 过 滤 试 液 于 干燥 的 250mL 容量 瓶 中 ， 弃 去 开始 部 分 ， 准 确 接 取 250mL 波 
液 。 将 滤液 移入 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 30mL 磷酸 (1.69g/mL) 、5mL 硝酸 银 溶 液 ， 加 
热 至 近 沸 ， 再 加 入 20mL 过 硫酸 铵 溶液 ， 者 沸 15min， 用 流水 冷却 至 室温 。 

@ 滴定 : 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 试 液 ， 先 滴定 至 试 液 由 紫色 变 为 浅 红 色 ， 然 
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后 加 入 5 滴 N- 茶 代 邻 氨 基 茶 甲酸 溶液 ， 继 续 滴 定 至 试 液 变 为 亮 绿 色 ， 即 为 滴定 终点 。 
(4) 结果 计算 ， 试 样 中 锰 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


w( Mn ) = 人 100% 
m 


式 中 7 一 一 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 对 鳃 的 滴定 度 (g/mL); 
T 一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 亚 铁 匀 标 准 溶液 的 体积 (mL) ; 
称 样 量 (g) 。 

3. 高 碘 酸 钾 吸 光 光 度 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 和 硝酸 溶解 ， 在 硫酸 - 磷酸 混合 酸 介质 中 以 过 碘 酸 钾 将 
锰 氧 化 成 高 锰 酸 ， 于 5$30nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 锰 量 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 锰 含 量 的 测定 ,测定 范 围 为 0.10%~ 2.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g[mL) 、 硝 酸 (1.42g/mL)、 硫 酸 (1.84g/mL)、 硫 酸 (5 +95)、 
硝酸 (1+1)。 

2) 硫酸 - 磷酸 混合 酸 (3 +2) 。 

3) 亚 硝 酸 钠 溶液 (40g/L) 。 

4) 过 碘 酸 钾 浴 液 (50g/L) : 称 取 10g 过 碘 酸 钾 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 100mL 
水 、40mL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 加 热 溶解 ， 冷 却 ， 用 水 稀释 至 200mL， 摇 匀 。 

5) 锰 标 准 溶 液 (0. 20mg/mL) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10~0.20g 试 样 ( 锰 量 为 0.2~2mg) ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15 ~ 20mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3~5SmL 硝 酸 (1. 42g/mL) ， 微 热 至 试 样 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 10mL 硫酸 - 磷酸 混合 酸 ， 加 
热 蒸 至 冒 硫酸 烟 ， 稍 冷 , 加 入 40mL 水 ， 加 热 使 盐 类 溶解 ， 加 入 10mL 过 碘 酸 钾 深 液 ， 
并 者 沸 3 ~S$min， 使 试 液 显 色 完全 ， 然 后 以 流水 冷却 至 室温 。 将 试 液 移 人 100mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

@ 测量 : 将 显 色 后 的 试 液 移 入 lcm 吸收 三 中 ， 于 剩余 的 溶液 中 滴 加 亚 硝 酸 钠 溶 液 
至 红色 完全 褪去 ， 将 其 作为 参 比 液 ， 于 530nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 
锰 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 于 6 个 150mL 烧杯 中 ， 依 次 加 入 0.00mL、2.00mL、 
4.00mL、6. 00mL、8. 00mL、10. 00mL 镭 标 准 溶液 ， 各 加 入 10mL 硫酸 - 磷酸 混合 酸 ， 以 
下 按 “ 试 液 的 制备 ”和 “测量 ”进行 操作 。 于 任 一 剩余 溶液 中 滴 加 亚 硝 酸 钠 溶液 使 之 
褪色 ， 将 其 作为 参 比 液 。 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 镭 量 为 横 坐 标 绘制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ， 试 样 中 锰 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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a 
w( Mn) =— x 100% 
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式 中 “mm, 一 一 自 校 准 曲线 上 查 得 的 锰 量 (mg ) ; 
显 色 的 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

4. 火焰 原子 吸收 光谱 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 酸 溶解 ， 试 液 经 骨 硫 、 磷 混 酸 烟 后 用 水 稀释 至 一 定 体积 ， 
喷 人 空气 - 乙 烽 火 焰 〈 和 氧化 性 ) 中 ， 以 镭 空 心 阴极 灯 作 光源 ， 于 原子 吸收 光谱 仪 
279. Snm 波长 处 ， 测 量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 锰 量 。 

在 测定 条 件 下 ， 镍 基 高 温 合金 的 试 液 中 80ppm (10““) 的 铝 有 负 干 扰 ，250ppm 的 
铬 和 50ppm 的 钛 稍 有 影响 ， 而 100ppm 的 钼 或 钨 、200ppm 的 销 、50ppm 的 铁 、20ppm 
的 钒 或 铜 等 均 无 干扰 。 铁 基 高 温 合金 中 各 主要 元 素 均 不 干扰 锰 的 测定 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 锰 含 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.10%~ 3.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 纯 镍 [w(Mn) <0.004% ] 。 

2) 纯 铁 [zw(Mn) <0.004% ]。 

3) 盐酸 (1. 19g/mL)。 

4) 硝酸 (1. 42g/mL)。 

5) 硫酸 (1+1)。 

6) 磷酸 (1+1)。 

7) 锰 标 准 溶液 A (1.00mg/mL) : 称 取 1.0000g 已 处 理 好 的 电解 镭 (质量 分 数 为 
99. 99% ) ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 硝酸 (1 +1)， 加 热 溶解 ， 者 沸 驱 除 氮 的 氧 
化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

8) 锰 标 准 溶液 B (0. 10mg/mL) : 用 锰 标 准 深 液 A 配制 。 

(3) 仪器 ”原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 烽 火 焰 人 燃烧 器 和 锰 空 心 阴极 灯 。 仪 器 应 
满足 火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

(4) 分 析 步 又 

1) 试 样 量 : 锰 含 量 为 0.10%~ 1.00% 时 称 取 0.2g 试 样 ， 锰 含量 为 1.00% (大 
于 )~ 3.00% 时 称 取 0. 1g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 称 取 0.1g 或 0.2g 纯 镍 (或 纯 铁 ) ， 随 同 试 样 做 空白 试验 。 

3) 测定 

@ 试 样 的 处 理 : 将 称 取 的 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 20 ~ 25mL 盐酸 
(1.19g/mL) 、3~5mL 硝酸 (1.42g[mL) ， 微 热 至 试 样 完全 洲 解 ， 加 入 5mL 硫酸 溶液 
(1+1) 和 5mL 磷酸 溶液 (1+1) ， 继 续 加 热 蒸 发 至 冒 硫 酸 烟 ， 冷 却 ， 加 入 约 30mL 水 ， 
者 沸 至 盐 类 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

@) 测量 : 将 试 样 溶液 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 于 279. 5nm 波长 处 ， 以 空气 - 乙 烘 火 
焰 ， 用 水 调 零 ， 测 量 其 吸光 度 。 将 试 样 洲 液 的 吸光 度 减 去 随同 试 样 空 白 试验 的 吸光 度 
后 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 锰 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 
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QD 称 取 0.1g 或 0.2g 纯 镍 (或 纯 铁 ) 数 份 ， 各 置 于 数 个 250mL 烧杯 中 ， 加 入 与 试 
样 中 相近 含量 的 主 量 元 素 ， 再 根据 试 样 中 锰 的 含量 分 别 加 入 数 份 不 同 量 的 锰 标 准 深 液 ， 
以 下 按 “ 试 样 的 处 理 ” 进 行 操作 。 

@) 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 于 279. 5nm 波长 处 ， 以 空气 - 乙 烽 火 焰 ， 用 水 调 零 ， 测 
量 其 吸光 度 。 

(3) 校准 曲线 系列 中 每 一 溶液 的 吸光 度 减 去 零 含 量 洲 液 的 吸光 度 ， 为 锰 校 准 曲线 系 
列 溶液 的 净 吸 光度 。 以 镭 量 为 横 坐 标 ， 净 吸光 度 为 纵 坐标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(5) 结果 计算 ，” 试 样 中 锰 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 




















ml 
w( Mn) =— x100% 
m 


式 中 mj 一 一 自 校 准 曲 线 上 查 得 的 色 量 (mg) ; 
m 一 一 测量 试 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 
四 、 铬 含量 的 测定 
1. 过 硫酸 铵 氧化 - 亚 铁 滴 定 法 











(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 浴 解 ， 在 硫酸 - 磷酸 介质 中 ， 以 硝酸 银 为 催化 剂 ， 用 过 硫 
酸 铵 将 铬 氧化 成 六 价 。 以 N- 茶 代 邻 损 基 葵 甲 酸 洲 液 为 指示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 镁 标准 涂 液 
滴定 铬 。 








钰 的 干扰 可 用 氧化 钠 还 原 而 消除 。 含 钒 的 试 样 ， 应 以 亚 铁 - 邻 菲 罗 啉 溶液 为 指示 
剂 ， 加 过 量 的 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 ， 用 高 镭 酸 钾 标 准 溶液 回 滴 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 铬 含量 的 测定 ， 也 适用 于 钢铁 中 铬 含量 的 测定 ， 测 定 范 
玮 为 0.10%~ 50.00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42gmL)、 磷 酸 (1.69g/mL)、 和 氢气 酸 
(1.15g/mL) 、 盐 酸 (1 +3)、 硫 酸 (1+1) 、 硫 酸 (5 +95)。 

2) 无 水 乙酸 钠 : 固体 。 

3) 硫酸 -磷酸 混合 酸 : 于 600mL 水 中 加 入 320mL 硫酸 溶液 (1 +1) 及 80mL 磷酸 
(1.69g/mL) ， 摇 匀 。 

4) 硝酸 银 溶液 (10g/L) : 储 于 棕色 瓶 中 。 

5) 过 硫酸 镁 溶液 (300g/L) : 现 用 现 配 。 

6) 氯 化 钠 溶液 (50g/L) 。 

7) 硫酸 鳃 溶液 (40g/L)。 

8) 亚 铁 - 邻 菲 罗 啉 溶液 : 称 取 1.49g 邻 菲 罗 啉 、0. 98g 硫酸 亚 铁饼 置 于 300mL 烧杯 
中 ， 加 入 50mL 水 ， 加 热 溶解 冷却， 用 水 稀释 至 100mL， 摇 义 。 

9) 铬 标准 溶液 A (2.00mg/mL) : 称 取 5. 6578g 基准 重 铬 酸 钾 (预先 经 150Y 烘 
1h， 并 于 干燥 器 中 冷却 至 室温 ) 置 于 300mL 烧杯 中 ， 用 过 量 水 溶解 ， 移 入 1000mL 容 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

10) 铭 标准 溶液 B (1.00mg/mL) : 用 标准 溶液 A 配 第 
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11) 铬 标准 溶液 C (0. 50mg/mL) : 用 标准 溶液 A 配制 。 

12) 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 (NH, ) ,Fe (S0,), 的 浓度 约 为 0.015mol/L、0.03mol/L、 
0.06mol/ 工 或 0.12mol/L。 称 取 6g、12g、24g、48g 硫酸 亚 铁 铵 [(NH, ) ,Fe (S0,),: 6H,0]， 
分 别 溶解 于 硫酸 溶液 (5 +95) 中 ， 并 用 硫酸 溶液 (5 +95) 稀释 至 1000mL， 摇 匀 。 

硫酸 亚 铁 铵 标准 滴定 溶液 浓度 的 标定 及 指示 剂 的 校正 方法 为 : 于 三 个 500mL 锥 
形 瓶 中 ， 各 加 入 50mL 硫酸 - 伙 酸 混合 酸 ， 加 热 蒸 发 至 冒 硫酸 烟 ， 稍 冷 ， 加 入 50mL 
水 ,冷却 至 室温 ， 分 别 加 入 铬 标准 洲 液 (其 量 应 与 待 测 试 样 中 的 铬 含量 相近 ) ， 用 
水 稀释 至 200mL， 选 用 适宜 的 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 淡 黄色 ,加 入 3 滴 
N- 葵 代 邻 氨基 茶 甲 酸 溶液 ， 继 续 滴 定 至 由 玫瑰 红色 变 亮 绿色 为 滴定 终点 ， 读 取 所 消 
耗 的 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 毫升 数 ， 加 入 相同 量 的 铬 标准 溶液 ， 再 用 同一 硫酸 亚 铁 
铵 标准 溶液 滴定 至 由 玫瑰 红色 变 亮 绿色 为 滴定 终点 。 两 者 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 
体积 的 差 值 ， 即 为 3 滴 N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 溶液 的 校正 值 。 将 此 值 加 入 硫酸 亚 铁 铭 
标准 溶液 消耗 的 体积 中 ， 再 行 计 算 。 三 份 铬 标准 涂 液 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 训 
升 数 的 极 差 值 应 不 超过 0. 05mL， 取 其 平均 值 。 计 算 硫酸 亚 铁饼 标准 溶液 对 铬 的 滴定 
度 T(g/mL)。 






























































13) 高 锰 酸 钾 标 准 滴 定 洲 ji [$F KMnO, }~0.015nol/L、0.03mol/L、0.06mol/L 


或 0. 12mol/L]: 称 取 0.48g、0.95g、1.9g、3. 8g 高 镭 酸 钾 ， 分 别 置 于 1000mL 烧杯 中 ， 
用 水 溶解 后 加 入 5 ~ 10mL 磷酸 (1.69g/mL)， 用 水 稀释 至 1000mL， 储 存 于 棕色 瓶 中 ， 
在 阴凉 处 放置 6~10 天 ， 使 用 前 用 霸 塌 式 过 滤器 过 滤 后 使 用 。 
高 锰 酸 钾 标 准 深 液 浓度 的 标定 方法 为 : 移 取 25. 00mL 硫酸 亚 铁 馆 标 准 溶液 三 份 ， 
分 别 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 以 相应 浓度 的 高 锰 酸 钾 标 准 溶液 滴定 至 溶液 呈 粉 红色 ， 在 
1~2min 内 不 消失 为 终点 ， 三 份 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 所 消耗 高 鳃 酸 钾 标 准 溶液 之 升 数 的 
极 差 值 应 不 超过 0. 05mL， 取 其 平均 值 。 计 算出 高 锰 酸 钾 标 准 深 液 相 当 于 硫酸 亚 铁 镑 标 
准 溶液 的 体积 比 ， 计 算 公式 为 



































_25. 00 
Vv 
式 中 K 一 一 高 鳃 酸 钾 标 准 溶液 相当 于 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 比 ; 
VW 一 一 滴定 时 所 消耗 高 鳃 酸 钾 标准 溶液 的 体积 (mL); 
25.00 一 一 移 取 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL) 。 
14) N- 亲 代 邻 氨基 茶 甲 酸 (2.0g/L): 称 取 0.2g 试剂 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 
0. 2g 无 水 碳酸 钠 ， 加 入 20mL 水 ， 冷 却 后 用 水 稀释 至 100mL， 摇 匀 。 
(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 : 按 表 4-2 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 均 应 带 试剂 空白 。 
3) 测定 
Qa 试 液 的 制备 
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表 4-2 试 样 量 
铬 的 质量 分 数 〈(%% ) 试 样 量 /g 
0. 10 ~ 2. 00 2.00~3.00 
>2.00~10.00 0.50~2.00 
>10.00~30.00 0.10~0.50 
>30.00~50.00 0.10 





注 ; 

a. 试 样 的 溶解 

。 高 温 合金 : 将 试 样 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 20 ~ 40mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3 ~5mL 硝 酸 (1. 42g/mL) ， 加 热 至 试 样 溶解 完全 ， 再 加 入 50mL 硫酸 - 磷酸 混合 酸 。 

。 钢铁 试 样 : 将 试 样 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 50mL 硫酸 - 磷酸 混合 酸 ， 加 热 至 
试 样 全 部 溶解 。 

。 含 高 硅 的 试 样 : 将 试 样 置 于 500mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 50mL 硫酸 - 磷酸 混合 酸 ， 滴 
加 数 滴 氧 氟 酸 (1. 15g/mL) ， 加 热 至 试 样 全 部 溶解 。 

b. 试 液 的 处 理 : 向 上 述 试 液 中 滴 加 硝酸 (1. 42g/mL) 氧化 ， 直 到 激烈 作用 停止 
后 ， 按 表 4-3 补 加 磷酸 ， 继 续 加 热 蒸 发 至 骨 硫 酸 烟 。 高 碳 、 高 铬 、 高 钼 试 样 在 骨 硫 酸 
因 时 应 滴 加 硝酸 (1. 42g/mL) 氧化 ， 直 到 溶液 清晰 、 碳 化 物 全 部 破坏 为 止 。 

@) 铭 的 氧化 : 将 上 述 试 液 稍 冷 ， 用 水 稀释 至 200mL (生铁 试 样 若 有 沉淀 ， 则 用 水 
稀释 至 100mL， 以 中 等 密度 滤纸 过 滤 ， 用 水 洗涤 5 次 或 6 次 ， 并 稀释 至 200mL) ， 加 入 
5mL 硝酸 银 浴 液 〈 试 液 中 含 铬 量 大 于 50mg 时 ， 加 入 10mL 硝酸 银 溶液 ) 、20mL 过 硫酸 
铵 溶液 ( 若 试 液 中 含 50mg 铬 、40mg 镭 ， 则 加 入 30mL) ， 摇 匀 ， 加 热 者 沸 至 溶液 呈现 
稳定 的 紫红 色 ( 若 试 液 中 鳃 含量 低 ， 则 可 滴 加 2 ~4 滴 硫酸 鳃 溶液 ) ， 继 续 煮沸 5min， 
使 过 量 的 过 硫酸 铵 分 解 ， 稍 冷 ， 加 入 5mL 氧化 钠 浴 液 ， 煮 沸 至 溶液 的 紫红 色 消 失 ， 再 
持续 Smin。 当 试 液 中 锰 含 量 高 ， 溶 液 因 高 锰 酸 未 完全 分 解 而 仍 呈 红色 时 ， 应 再 加 入 
2~3mL 盐 酸 溶液 (1 +3) ， 者 沸 2~3min 至 溶液 的 紫红 色 消 失 。 

表 4-3 补 加 磷酸 量 


在 称 取 的 试 样 中 ， 钨 、 锰 量 应 在 100mg 以 下 ， 否 则 滴定 终点 不 易 辨 认 。 
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品种 取样 情况 补 加 磷酸 的 量 /mL 加 无 水 乙酸 钠 的 量 /g 
了 称 取 的 试 样 量 为 2~3g 5~10 = 
不 含 钨 及 钒 
称 取 的 试 样 量 小 于 2g， 但 试 样 中 碳化 物 含量 高 5~10 二 
称 取 的 试 样 中 钨 量 小 于 30mg 10 二 
含 钨 不 含 钒 
称 取 的 试 样 中 含 钨 量 为 30 (大 于 ) ~100mg 20 二 
称 取 的 试 样 量 小 于 1g 10 10 
含 钒 不 含 钨 称 取 的 试 样 量 1 (大 于 ) ~2g 15 15 
称 取 的 试 样 量 大 于 2g 20 20 
称 取 的 试 样 中 钨 量 小 于 10mg 15 ~25 15~25 
钒 、 铝 共存 - 
称 取 的 试 样 中 钨 量 为 10 (大 于 ) ~100mg 25 ~30 25 ~30 
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@) 滴定 

a. 不 含 钒 的 试 样 ， 先 用 适宜 浓度 的 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 溶液 呈 淡 黄色 ， 加 
和 人 3 滴 N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 溶液 ， 继 续 滴定 至 由 玫瑰 红色 转变 为 亮 绿 色 为 滴定 终点 。 

b. 含 钒 试 样 : 在 用 适宜 浓度 的 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 六 价 铬 的 黄色 转变 为 亮 
绿色 之 前 ， 加 入 5 滴 亚 铁 - 邻 菲 罗 啉 溶液， 继续 滴定 至 溶液 呈现 稳定 的 红色 ， 并 过 量 
SmL， 再 加 入 5 滴 亚 铁 - 邻 菲 罗 啉 溶液， 以 浓度 相近 的 高 锰 酸 钾 标 准 溶液 回 滴 至 红色 初 
步 消 失 ， 按 表 4-3 加 入 无 水 乙酸 钠 ， 待 乙酸 钠 溶 解 后 ， 继 续 用 高 鳃 酸 钾 标准 溶液 缓慢 
滴定 至 淡 蓝 色 ( 铬 含量 高 时 为 蓝 绿色 ) 为 滴定 终点 。 

亚 铁 - 邻 非 罗 啉 溶液 消耗 的 高 鳃 酸 钾 标准 溶液 的 校正 方法 为 : 向 做 完 高 锰 酸 钾 标 准 
溶液 相当 于 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 体积 比 的 标定 后 的 两 份 溶 液 中 ， 一 份 加 入 10 滴 亚 铁 - 
邻 菲 罗 呆 溶液 ， 另 一 份 加 入 20 滴 ， 各 用 与 滴定 试 液 相同 浓度 的 高 锰 酸 钾 标 准 溶液 滴 
定 ， 两 者 消耗 高 鳃 酸 钾 标准 溶液 体积 的 差 数 ， 即 为 10 滴 亚 铁 - 邻 菲 罗 啉 溶液 的 校正 值 。 
此 值 应 从 过 量 的 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 所 消耗 高 鳃 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 中 减 去 。 

(4) 结果 计算 

1) 不 含 钒 试 样 中 铬 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

V7 
w(V) =—— x100% 


m 


式 中 太一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 ( mL); 






























































7 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 对 铬 的 滴定 度 (g/mL); 
mm 一 一 称 样 量 (g)。 








2) 合 负 试 样 中 馈 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(VV -VRK)T 
7 
式 中 一 滴定 时 消耗 硫酸 亚 铁饼 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
从 一 一 过 量 硫酸 亚 铁 馈 标准 溶液 所 消耗 高 钙 酸 钾 标 准 溶液 的 体积 减 去 亚 铁 - 邻 大 
罗 啉 溶液 的 校正 值 后 的 体积 (mL) ; 
K 一 一 高 钙 酸 钙 标 准 溶液 相当 于 硫酸 亚 铁 馈 标准 溶液 的 体积 比 ; 


x100% 











7 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 对 铬 的 滴定 度 (g/mL); 
m 一 一 称 样 量 (g)。 











3) 非 仲 裁 分 析 时 含 钒 或 饥 试 样 中 铬 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


VT 
w(V) =— x100% 


m 


式 中 一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL); 








7 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 对 铬 的 滴定 度 (g/mL); 
mm 一 一 称 样 量 (g)。 








所 得 计算 结果 再 经 校正 系数 [每 1% (质量 分 数 ) 的 钒 相当 于 0.34% (质量 分 
数 ) 的 铬 ; 每 1% (质量 分 数 ) 的 饥 相 当 于 0.124% (质量 分 数 ) 的 铬 ] 处 理 后 ， 即 
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得 到 该 试 样 中 铬 的 质量 分 数 。 

五 、 钒 含量 的 测定 

1. 硫酸 亚 铁 铵 滴定 法 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 溶解 ， 在 硫酸 - 磷酸 介质 中 ， 于 室温 用 高 锰 酸 钾 将 钒 氧化 
至 五 价 。 过 量 的 高 镭 酸 钾 在 尿素 存在 下 ， 用 亚 硝 酸 钠 还 原 。 以 N- 葵 代 邻 氨基 葵 甲 酸 为 
指示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 滴定 溶液 滴定 钒 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 钒 含量 的 测定 ,不 适用 于 销 的 质量 分 数 大 于 20% 及 饥 的 
质量 分 数 大 于 0.01% 的 试 样 中 钒 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 0.20%~5.00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g[mL)、 磷 酸 (1.69g/mL)、 硫 酸 
(1.84g/mL) 、 硫 酸 (1 +1)、 硫 酸 (5 +95)。 

2) 高 锰 酸 钾 深 液 (5g/L) : 储 于 棕色 瓶 中 。 

3) 尿素 溶液 (200g/L) : 现 用 现 配 。 

4) 亚 硝酸 钠 溶 液 (30g/L 和 5g/L)。 

5) 亚 砷 酸 钠 溶 液 (5g/L) : 称 取 0. 58g 三 氧化 二 砷 ， 置 于 适量 水 中 ， 加 入 1g 无 水 碳 
酸 钠 ， 加 热 溶解 ， 冷 却 后 稀释 至 100mL， 摇 匀 。 


6) 重 铬 酸 钙 标准 溶液 (BKCn0; )=0, O01moU/L], 


7) 硫酸 亚 铁 贸 标准 滴定 溶液 : (NH, ),Fe (S0,), 浓度 约 为 0.01mol/L。 称 取 4g 硫 
酸 亚 铁 铵 [ (NH, ),Fe(S0,),: 6H,0] 溶解 于 适量 的 硫酸 溶液 (5 +95) 中 ， 并 用 此 酸 
稀释 至 1000mL， 摇 匀 。 用 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 进行 准确 浓度 c, 的 标定 和 指示 剂 校正 。 

8) N- 葵 代 邻 氨基 葵 甲 酸 (2. 0g/L) : 称 取 0. 2g N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 ， 置 于 适量 水 
中 ， 加 入 0.2g 无 水 碳酸 钾 ， 加 热 溶 解 ， 冷 却 后 用 水 稀释 至 100mL， 摇 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0.25~0.50g 试 样 ， 精 确 至 0.0001g。 所 称 试 样 中 钒 量 宜 大 于 1mg， 
含 铬 20% (质量 分 数 ) 或 锰 20% (质量 分 数 ) 或 钨 18% (质量 分 数 ) 以 上 的 试 样 ， 
可 适当 减少 称 样 量 。 

2) 测定 

Q 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 入 25 ~30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3 ~5mL 硝酸 (1.42g/mL)、10mL 磷酸 ( 含 高 钨 试 样 ， 可 加 入 15mL)， 微 热 至 试 样 溶 
解 ， 稍 冷 ， 加 入 30mL 硫酸 溶液 (1+1) ， 加 热 蒸发 至 冒 硫酸 烟 2~3min ( 洲 样 后 若 有 
碳化 物 ， 则 可 在 冒 硫酸 烟 时 滴 加 硝酸 ， 使 之 分 解 ) ， 稍 冷 ， 加 入 50mL 水 ， 加 热 溶解 
盐 类 。 

若 试 样 中 铬 的 质量 分 数 高 于 20% ， 宣 增加 用 盐酸 散 铬 的 步骤， 以 便于 在 氧化 钒 时 
容易 观察 试 液 颜色 的 变化 。 

将 试 液 冷 却 至 室温 ， 在 不 断 播 动 下 滴 加 高 锰 酸 钾 溶 液 至 试 液 旺 稳定 的 紫红 色 并 过 
量 2 滴 或 3 滴 ， 放 置 3~5min， 加 入 10mL 尿素 浴 液 ， 静 置 片刻 ， 在 振 播 下 逐 滴 加 入 亚 
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硝酸 钠 溶 液 (5g/L) 还 原 过 量 的 高 鳃 酸 钾 至 溶液 红色 消退 ， 并 过 量 1 滴 或 2 滴 ， 加 入 
10mL 亚 砷 酸 钠 溶液 、2 滴 亚 硝酸 钠 溶液 (30g/L) ， 放 置 2~3min。 

















G@) 滴定 : 于 上 述 试 液 中 滴 加 3 滴 N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 溶液 ， 用 硫酸 亚 铁饼 标准 溶 
液 缓慢 滴定 ， 接 近 终 点 时 ， 逐 滴 滴 定 至 溶液 由 楼 桃红 突变 为 亮 绿 色 为 滴定 终点 。 





(4) 结果 计算 ” 试 样 中 钒 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


c (V+V) x0.05094 
w(V) = x 100% 


式 中 ce， 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 浓度 (molL) ; 
亿 一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
V 一 一 N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 溶液 (指示 剂 ) 的 校正 值 (mL) ; 
称 样 量 (g) ; 
0. 05094 一 一 钒 的 毫 摩尔 质量 (g/mmol) 。 
若 试 样 中 包含 量 不 高 ， 则 可 用 校正 系数 来 消除 其 影响 ，0. 01% (质量 分 数 ) 的 钟 
相当 于 0.0036% (质量 分 数 ) 的 钒 。 
2. 乌 试 剂 - 三 氨 甲 烷 革 取 吸 光 光 度 法 
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(1) 方法 提要 ” 试 样 用 酸 溶解 后 ， 在 硫酸 - 磷酸 介质 中 ， 于 室温 用 高 锰 酸 钾 将 钒 氧 
化 至 五 价 ， 再 于 3 ~ 6mol/L 的 盐酸 洲 液 中 ， 加 钥 试剂 - 三 氧 甲烷 溶液 ， 将 钒 的 络 合 物 茶 








取 至 三 氧 甲 烷 中 ， 于 3$30nm 波长 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 钒 量 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 钒 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.10%~0.50% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g[mL) 、 硝 酸 (1.42g[mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 硫 酸 (1+1) 、 盐 
酸 (1 +1)、 王 水 。 

2) 高 锰 酸 钾 洲 液 (3g/L) 。 

3) 尿素 溶液 (200g/L) : 现 用 现 配 。 

4) 亚 硝酸 钠 溶液 (5g/L) 。 

5) 钥 试剂 (N- 莱 甲 酰 -N- 葵 肪 ) : 1g/L 三 握 甲 烷 溶 液 储 存 于 棕色 瓶 中 。 

6) 钒 标准 溶液 (0. 10mg/mL) : 称 取 0. 1000g 纯 钒 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99. 9% ) 
置 于 200mL 烧杯 中 ， 用 适量 王 水 经 加 热 溶解 后 ， 加 入 20mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 蒸 
发 至 冒 硫酸 烟 ， 稍 冷 ， 加 入 约 50mL 水 ， 加 热 溶解 盐 类 ， 冷却 至 室温 后 ,， 移 人 1000mL 
容量 瓶 中 ， 用 水 稀 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10 ~0.20g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 都 应 带 试 剂 空白 。 

3) 测定 

Q@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15 ~ 20mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3 ~5mL 硝 酸 (1.42/mL) 、8mL 磷酸 (1.69g/mL)， 微 热 至 试 样 溶解 ， 稍 冷 ， 再 加 入 
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16mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 蒸发 至 骨 硫 酸 烟 2 ~3min， 稍 冷 ， 再 加 入 50mL 水 ， 加 热 
溶解 盐 类 ， 冷 却 至 室温 后 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

溶 样 后 若 有 碳化 物 ， 可 在 冒 硫酸 烟 时 滴 加 硝酸 (1. 42g/mL) ， 再 加 热 莹 至 冒 硫酸 

烟 ， 反 复 进行 至 碳化 物 全 部 分 解 为 止 。 冒 硫酸 烟 时 ， 应 将 氮 的 氧化 物 赶 尽 ， 否 则 易 使 
结果 不 稳定 。 
显 色 液 : 移 取 10. 00mL 试 液 置 于 100mL 分 液 漏斗 中 ， 滴 加 高 锰 酸 钾 深 液 至 试 液 呈 
现 的 紫红 色 不 再 消退 为 止 ， 静 置 1~2min， 加 入 2mL 尿素 溶液 ， 在 不 断 摇 动 下 滴 加 亚 硝 
酸 钠 溶液 至 紫红 色 消 失 ， 并 过 量 1 滴 ， 加 入 15mL 盐酸 溶液 (1 +1)， 立即 加 入 
10. 00mL 钥 试剂 ， 振 荡 1 ~2min。 

@) 测量 : 待 显 色 液 静 置 分 层 后 ,将 有 机 相 经 脱脂 棉 过 滤 于 干燥 的 lem 吸收 下 中 ， 
以 空白 试验 溶液 为 参 比 ， 于 530nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 钒 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 与 试 样 基体 相同 但 不 含 钒 的 0. 10 ~0. 20g 合金 样品 7 份 ， 
分 别 置 于 150mL 烧杯 中 ， 依 次 加 入 0.00mL、1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL、 
5. 00mL 、6. 00mL 钒 标准 溶液 ， 各 加 入 15 ~ 20mL 盐酸 (1.19g/mL)、3 ~ SmL 硝酸 
(1.42g/mL) ， 以 下 按 “ 试 液 的 制备 ”和 “测量 ”进行 操作 ， 以 不 加 钒 的 那 份 溶液 为 参 
比 液 ， 测 量 吸光 度 。 

以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 钒 量 为 横 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 钒 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


1121 
W(V) =— x100% 
m 


式 中 mj 一 一 自 校 准 曲线 上 查 得 的 钒 量 (mg) ; 
显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg)。 

六 、 钛 含量 的 测定 

在 此 介绍 二 安 蔡 比 林 甲 烷 吸光 光度 法 。 

1. 方法 提要 

斌 样 用 酸 溶 解 后 ， 在 1.2 ~3.6molLL 的 盐酸 介质 中 ， 以 抗坏血酸 还 原 铁 、 钒 后 ， 詹 
与 二 安 奉 比 林 甲 烷 生 成 黄色 络 合 物 ， 于 420nm 波长 处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 
得 詹 量 。 

钼 干扰 测定 ， 可 用 水 解法 或 抵消 法 来 消除 ;其 他 元 素 的 影响 以 参 比 液 抵消 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 钛 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.10%~3.00% (质量 
分 数 ) 。 

2. 主要 试剂 

(1) 常用 酸 ”盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g[mL)、 磷 酸 (1.69g/mL)、 硫 酸 
(1.84g/mL) 、 盐 酸 (1 +1)、 硫 酸 (1 +4)。 

(2) 硫酸 铵 ”固体 。 

(3) 抗坏血酸 溶液 (100g/L)” 现 用 现 配 。 

(4) 二 安 蔡 比 林 甲烷 溶液 (50g/L)” 称 取 58g 二 安 奉 比 林 甲 烷 ， 置 于 250mL 烧杯 
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中 ， 加 入 50mL 硫酸 溶液 (1 +4) 、20mL 盐酸 溶液 (1 +1) ,冷却 至 室温 ， 用 水 稀释 至 
100mL， 摇 匀 。 

(5) 钛 标准 溶液 A 0. 20mg/mL。 

(6) 铁 标 准 溶液 B 0.05mg/mL。 

3. 分 析 步 又 

(1) 试 样 ” 称 取 0.10~0.20g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

(2) 测定 ， 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3~5mL 硝酸 (1. 42g/mL)， 微 热 至 试 样 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 5mL 磷酸 (1.69g/mL)、10mL 
硫酸 溶液 (1 +1) ， 继 续 加 热 蒸 发 至 冒 硫酸 烟 1~2min， 稍 冷 ， 加 入 30mL 水 ， 老 沸 涂 解 盐 
类 ， 冷 却 至 室温 ， 将 试 液 移入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

若 试 样 中 含 钥 和 忽 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 8% 时 ， 则 试 样 用 盐酸 (1. 19g/mL) 和 
硝酸 (1. 42g/mL) 溶解 后 ， 加 入 10mL 硫酸 溶液 (1 +1) 加 热 蒸发 到 冒 硫酸 烟 [ 试 样 
中 含 钵 和 钨 的 质量 分 数 大 于 8% 时， 加 入 5mL 磷酸 (1.69g/mL)、10mL 硫酸 溶液 
(1 +1)， 加 热 蒸 发 至 冒 硫酸 烟 ] ， 稍 冷 ， 加 入 50mL 水 者 沸 溶 解 盐 类 ， 加 少量 纸浆 ， 保 
温 20 ~30min， 用 致密 滤纸 过 滤 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 热 水 洗 涤 沉 演 7 次 或 8 次 ,冷却 
至 室温 ， 用 水 稀释 全 刻度， 摇 匀 。 

显 色 液 : 移 取 5.00~10.00mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 抗坏血酸 溶 
液 ， 放 置 3~5min， 加 入 10mL 盐酸 溶液 (1 +1) 、15. 00mL 二 安 替 比 林 甲 烷 溶液 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 放 置 30min 后 测量 。 

注意 : 试 样 中 锥 的 质量 分 数 小 于 3.5 多 时 ， 对 测定 钛 虽 无 影响 ， 但 宜 尽 快 移 取 试 液 
进行 显 色 和 测量 吸光 度 ， 因 猴 含量 高 的 试 液 放 置 时 间 较 长 后 易 产 生 水 解 。 

参 比 液 : 移 取 5.00~10.00mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 抗坏血酸 溶液 ， 放 
置 3~5min， 加 入 10mL 盐酸 溶液 (1+1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 放 置 30min 后 测定 。 

测量 : 将 显 色 溶液 移入 1~2cm 比 色 正中， 以 人 参 比 溶液 为 参 比 ， 于 420nm 波长 处 测 
量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 钛 量 。 

(3) 校准 曲线 的 绘制 ”于 一 个 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 磷酸 (1.69g/mL)、 
10mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 插 匀 。 若 试 样 中 含 钥 和 忽 的 质量 分 数 小 于 
8% ， 则 在 制备 校准 曲线 的 底 液 时 ， 除 不 加 乌 和 磷酸 外 ， 硫 酸 的 用 量 和 试 样 所 需 的 量 相 
同 。 当 试 样 中 含 乌 和 钨 的 质量 分 数 大 于 8 多 时， 可 在 校准 曲线 的 底 液 中 加 入 与 试 样 中 相 
近 含 量 的 乌 ， 以 消除 乌 的 干扰 。 

移 取 5.00~ 10.00mL 上 述 溶液 数 份 ， 分 别 置 于 数 个 100mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 
0. 00mL、1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL、5. 00mL、6. 00mL 詹 标 准 溶 液 B， 各 加 入 
10mL 抗坏血酸 溶液 ， 以 下 按 试 样 洲 液 显 色 测 量 。 以 不 加 钛 及 二 安 替 比 林 甲 烧 的 那 份 溶液 
为 参 比 液 ， 测 量 吸 光度 。 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 詹 量 为 横 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 钛 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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w( Ti) =— x100% 
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式 中 m, 一 一 自 校 准 曲线 上 查 得 的 钛 量 (mg); 
m 一 一 显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg ) 。 

七 、 铝 含量 的 测定 

1. 铜 铁 试剂 、 铜 试剂 分 离 -EDTA 滴定 法 测定 铝 含 量 

(1) 方法 提要 ”在 盐酸 介质 中 ， 用 铜 铁 试剂 沉淀 分 离 钛 、 钒 、 铁 ， 以 及 部 分 钼 、 
钨 等 元 素 ， 经 冒 高 毛 酸 烟 ， 滴 加 盐酸 挥 铬 ， 再 以 铜 试剂 - 三 氯 甲 烧 茎 取 分 离 镍 、 钻 、 
锰 、 铜 等 元 素 ， 然 后 在 微 酸性 环境 下 向 试 液 中 加 入 过 量 的 EDTA 络 合 铝 ， 以 PAN 为 指 
示 剂 ， 用 铜 标准 溶液 滴定 过 量 的 EDTA 后 ， 以 所 离子 取代 出 与 铝 络 合 的 EDTA， 再 用 铜 
标准 溶液 滴定 此 EDTA ， 从 而 计算 出 铝 含量 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 铝 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.30% ~ 6.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (142gmL)、 高 氧 酸 (167g[mL)、 冰 乙酸 
(1.05g/mL)、 氨 水 (0.90g/mL)、 硝 酸 (1 +1)、 硫酸 (1+1)、 乙 醇 (1 +1)、 氮 水 
(1+1)。 

2) 氟 化 钠 : 固体 。 

3) 三 毛 甲 烷 。 

4) 铜 铁 试剂 (N- 亚 硝 基 茶 胶 铵 ) 溶液 (50g/L) : 现 用 现 配 。 

5) 铀 试剂 (二 乙 基 二 硫 代 氨基 甲酸 钠 ) 溶液 (100g/L) : 称 取 10g 铀 试剂 ， 置 于 
150mL 烧杯 中 ， 溶 于 适量 乙醇 溶液 (1+1) 中 ， 并 用 乙醇 稀释 至 100mL， 配 制 后 加 数 
滴 氮 水 (1+1) 调节 至 pH 值 为 9~10， 现 用 现 配 。 

6) 乙酸 -乙酸 钠 缓冲 液 (pH 值 为 5): 称 取 250g 无 水 乙酸 钠 ， 深 于 500mL 水 中 ， 
加 入 100mL 冰 乙 酸 (1.05g/mL)， 用 水 稀释 至 1000mL， 择 匀 。 

7) 志 酸 -乙酸 狠 缓 冲 溶液 (pH 值 为 5.5~6): 称 取 200g 乙酸 贸 ， 深 于 500mL 水 
中 ， 加 入 25mL 冰 乙 酸 (1.05g/mL) ， 用 水 稀释 至 1000mL， 摇 匀 。 

8) EDTA 溶液 (0.01mol/L) : 称 取 3.7g EDTA， 以 适量 水 溶解 后 ， 移 人 1000mL 
容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

9) 铜 标准 溶液 (0.005mol/L) : 称 取 0.3177g 纯 金 属 铜 (质量 分 数 大 于 或 等 于 










































































99.9% ) 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硝酸 溶液 (1 +1)， 加 热 溶解 ， 再 加 入 10mL 
硫酸 溶液 (1 +1) 蔡 发 至 冒 硫酸 烟 ， 稍 冷 ， 加 入 50mL 水 ， 者 沸 溶 解 盐 类 ,冷却 至 室 




















温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 

10) 对 硝 基 酚 指 示 剂 (2. 0g/L) 。 

11) PAN[1- (2- 吡啶 偶 氮 )-2- 蔡 酚 ] 指示 剂 : 1g/L 乙 醇 溶液 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10 ~0. 20g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 20 ~ 30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
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3~5mL 硝 酸 (1.42g[mL)， 加 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 稍 冷 , 加 入 7mL 高 氧 酸 
(1.67g[mL)， 继 续 加 热 至 铬 完全 氧化 ( 试 液 呈 橘红 色 )， 分 数 次 滴 加 盐酸 
(1. 19g/mL) ， 使 铬 以 氯 化 铬 酰 的 形式 移出 ， 稍 冷 ， 加 入 8mL 盐酸 (1. 19g/mL)、70mL 
水 ， 微 热 溶解 盐 类 ， 冷却 至 15%C 以 下 ， 加 入 适量 铜 铁 试剂 洲 液 〈 镍 基 试 样 加 入 SmL， 
铁 基 或 半 铁 基 加 入 10mL) ， 充 分 搅拌 2min， 过 滤 于 500mL 锥 形 瓶 中 ， 用 水 洗涤 烧杯 及 
沉淀 8~10 次 。 

@ 茜 取 : 于 滤液 中 加 入 15mL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 先 微 热 者 沸 数 分 钟 ， 再 加 入 5mL 
高 氢 酸 (1.67g/mL)， 加 热 并 蒸发 至 近 干 〈 但 不 应 蒸 干 ) ， 稍 冷 ， 加 入 20mL 水 ， 加 热 
溶解 盐 类 ， 冷 却 后 移入 250mL 分 液 漏斗 中 ， 加 入 10mL 乙酸 - 乙酸 钠 缓冲 溶液 ， 摇 勺 ， 
按 以 下 顺序 进行 3 次 或 4 次 茜 取 ( 荣 取 时 有 机 层 常 有 气泡 ， 应 等 气泡 消失 后 ， 再 放 掉 
有 机 层 ， 前 三 次 不 应 放 得 太 净 ， 以 免 铝 损 失 ) 。 

第 1 次 : 加 入 20mL 铜 试剂 溶液 、35mL 三 氯 甲烷 ， 剧 烈 振 萝 1 ~ 2min， 静 置 分 层 
后 ， 弃 去 有 机 相 。 

第 2 次 : 加 入 10mL 铜 试剂 溶液 、25mL 三 氯 甲 烷 ， 剧 烈 振 葛 1 ~ 2min， 静 置 分 层 
后 ， 弃 去 有 机 相 。 

第 3 次 : 加 入 SmL 铜 试剂 溶液 、15mL 三 氯 甲 烷 ， 剧 烈 振 荡 1 ~2min， 静 置 分 层 后 ， 
弃 去 有 机 相 。 
第 4 次 : 加 入 5mL 铜 试剂 溶液 、15mL 三 氧 甲 烷 ， 剧 烈 振 功 1~2min， 静 置 分 层 后 ， 
弃 去 有 机 相 。 

直至 萃取 分 离 完 全 (有 机 相 无 色 ) 为 止 。 

将 水 相 移 入 原 锥 形 瓶 中 ， 加 入 8mL 盐酸 (1. 19g/mL) ， 小 心 煮沸 5~ 10min， 加 入 
过 量 的 EDTA 溶液 〈 视 铝 含量 高 低 而 定 ) ， 加 入 2 滴 对 硝 基 酚 指示 剂 ， 用 氨水 调 至 试 液 
是 微 黄色 (此 时 溶液 的 pH 值 约 为 5) ， 加 入 20mL 乙酸 - 乙酸 狠 缓 冲 溶液 ， 摇 匀 。 

@ 滴定 : 将 试 液 加 热 煮 沸 2~3min， 加 入 8 滴 PAN 指示 剂 ， 立 即 以 铜 标准 溶 
液 滴 定 到 试 液 出 现 稳 定 的 紫红 色 为 终点 (不 记 读 数 。 滴 定时 试 液 的 温度 应 控制 在 
70% 以 上 ， 和 否则 终点 不 明显 ， 易 使 分 析 结 果 偏 低 ) ， 然 后 加 入 1. 5g 氢化 钠 ， 者 沸 
2~3min， 再 加 入 4 滴 PAN 指示 剂 ， 用 铜 标准 溶液 滴定 到 试 液 旦 现 稳 定 的 紫红 色 为 
滴定 终点 (滴定 时 试 液 的 温度 应 控制 在 70%C 以 上 ， 和 否则 终点 不 明显 ， 易 使 分 析 结 






















































































果 偏 低 ， 两 次 滴定 终点 应 一 至， 以 免 造 成 滴定 误差 )， 记 下 所 消耗 铜 标准 溶液 的 毫 
升 数 。 
(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
w (Al) = X002698 00% 
式 中 < 铜 标准 溶液 的 物质 的 量 浓度 (mol/L); 





/一 一 滴定 时 所 消耗 铜 标准 溶液 的 体积 (mL); 
称 样 量 (g) ; 
0. 02698 一 一 铝 的 毫 摩尔 质量 (g/mmol)。 
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2. 铬 天 青 S 吸 光 光 度 法 测定 铝 含 量 

(1) 方法 提要 试 样 用 酸 溶解 ， 经 冒 高 氛 酸 烟 以 盐酸 挥 铬 后 ， 在 pH 值 为 5.3 ~5.9 
的 弱酸 性 介质 中 铝 与 铬 天 青 $ 生成 紫红 色 络 合 物 ， 于 545nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校 
准 曲线 上 查 得 铝 量 。 

在 显 色 液 中 含有 100kg 钒 、2mg 铬 不 干扰 铝 的 测定 ， 铁 、 镍 的 干扰 可 用 Zn- EDTA 
掩蔽 ，300kg 钛 可 用 甘露 醇 或 蔡 杏 仁 酸 掩 蔽 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 铝 含 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.05%~2.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19gmL) 、 硝 酸 (1.42gmL)、 高 毛 酸 (1.67g/mL)、 氨 水 (0.90g/mL)、 
乙醇 (95% ) 、 乙 醇 溶液 (1 +1) 、 盐 酸 (1 +1)、 盐 酸 (5+9%)、 氮 水 (1+1)。 

2) 氧 氧 化 钠 : 固体 。 

3) 氧 氧 化 钠 溶液 (200g/L) 。 

4) 甘露 醇 溶液 (50g/L) 。 

5) 苦 奉 仁 酸 溶液 (5g/L) 。 

6) 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (400g/L) : 储存 于 塑料 瓶 中 。 

7) 气 化 铵 溶液 (5g/L) : 储存 于 塑料 瓶 中 。 

8) Zn-EDTA ( 锌 - 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 ) 溶液 A (0. 1mol/L): 称 取 8.1g 氧化 锌 置 
于 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 溶解 。 男 称 取 37.2g EDTA ( 含 两 个 结 品 
水 ) 溶 于 800mL 水 中 ， 加 入 15mL 氨水 (0.90g/mL) ， 然 后 将 两 溶液 合并 ， 搅 名， 用 和 毛 
水 (1+1) 和 盐酸 溶液 (1 +1) 调节 溶液 的 pH 值 至 4~6， 用 水 稀释 至 1000mL， 
播 匀 。 

9) Zn-EDTA (和 锌 - 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 ) 溶液 B (0.05molEL) : 移 取 一 定量 的 Zn- 
EDTA 洲 液 ， 用 水 稀释 一 倍 后 备用 。 

10) 铁 溶液 (lmg/mL) : 称 取 0.1g 纯 铁 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.95% ) ， 置 于 
150mL 石英 烧杯 中 ， 加 入 6mL 盐酸 (1. 19g/mL) 、lmL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 加 热 溶解 ， 
冷却 至 室温 ， 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

11) 钊 溶液 (lmg/mL) : 称 取 0.1g 纯 镍 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.95% ) ， 置 于 
石英 烧杯 中 ， 加 入 4mL 硝酸 (1.42g/mL) 、3mL 盐酸 (1.19g/mL)， 加 热 溶 解 ， 冷 却 
至 室温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 至 刻度 ， 摇 匀 。 

12) 销 溶液 (lmg/mL) : 称 取 0.1g 纯 销 (质量 分 数 大 于 或 等 于 99.95%)， 置 于 
石英 烧杯 中 ， 加 入 4mL 盐酸 (1.19g/mL)、4mL 硝酸 (1.42g/mL)， 加 热 溶 解 ， 冷 却 
至 室温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

13) 铝 标准 溶液 A (100kg/mL): 称 取 0.1000g 纯 铝 (质量 分 数 大 于 或 等 于 
99. 95% ) 置 于 塑料 杯 中 ， 加 入 10mL 氢 氧 化 钠 溶 液 ， 在 水 浴 上 加 热 溶解 ， 加 入 100mL 
水 ， 滴 加 盐酸 溶液 (1 +1) 至 呈 酸 性 后 再 过 量 10mL,， 冷却 至 室温 ， 移 人 1000mL 容量 
瓶 中 ， 用 水 稀 至 刻度 ， 摇 匀 。 
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14) 铅 标准 溶液 B (Sug/mL) : 移 取 50.00mL 铅 标准 溶液 A 置 于 1000mL 容量 瓶 
加 入 10mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

15) 铬 天 青 S 溶液 : 1g/L 乙 醇 溶液 。 

16) 铬 天 青 S 溶液 : 0. 4g/L 乙 醇 溶 液 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 均 需 带 试剂 空白 (至 少 带 两 个 
空白 ) 。 

3) 测定 

人 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 石英 烧杯 中 ， 加 入 15mL 盐酸 (1. 19g/mL) 、3mL 硝酸 
(1.42g/mL) ， 微 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 加 入 3 ~5mL 高 氧 酸 (1. 67g/mL) ， 继 续 加 热 蒸发 
至 冒 高 氛 酸 烟 ， 将 铬 氧化 至 高 价 ， 小 心 滴 加 盐酸 (1. 19g/mL) 将 铬 挥 除 ， 将 试 液 蒸发 
至 近 干 ， 稍 冷 ， 补 加 1~2mL 高 氧 酸 (1.67g/mL)， 加 入 30mL 水 ， 加 热 溶 解 盐 类 ， 冷 
却 至 室温 。 

将 试 液 过 滤 于 100mL 容量 瓶 中 【[ 铝 的 质量 分 数 在 0.4% 以 上 时 应 补 加 1. SmL 高 氧 
酸 (1.67g/mL) ， 过 滤 于 250mL 容量 瓶 中 ] ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 人 匀 。 

移 取 5.00mL 或 10. 00mL 试 液 两 份 ， 分别 置 于 50mL 容量 瓶 中 〈 铝 的 质量 分 数 在 

1.00% 以 上 时 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 控 制 铝 的 含量 小 于 0.5Skg/mL) 。 
显 色 液 : 向 上 述 试 液 中 加 入 5mL 甘露 醇 溶液 (或 5mL 兰 奋 仁 酸 洲 液 ， 不 含 钛 的 试 
样 可 不 加 ; 含 詹 超过 300kg 时 加 入 8mL 甘露 醇 溶液 或 10mL 音 柑 仁 酸 洲 液 ) ， 加 入 5mL 
盐酸 溶液 (5 +95) ， 准 确 加 入 Zn-EDTA 洲 液 A〈 若 移 取 5. 00mL 或 10. 00mL 镍 基 试 液 ， 
则 加 5. 00mL Zn- EDTA 溶液 A; 若 移 取 5. 00mL 铁 镍 基 试 液 ， 则 加 10. 00mL; 若 移 取 
10. 00mL 铁 镍 基 试 液 ， 则 Zn- EDTA 溶液 的 用 量 加 倍 ; 若 为 铁 基 试 液 ， 则 应 加 Zn- EDTA 
溶液 B， 其 加 入 量 可 参照 铁 镍 基 试 液 的 要 求 ， 即 为 移 取 试 液 量 的 2 倍 ) ， 加 入 5mL 六 次 
甲 基 四 胺 溶液 ， 准 确 加 入 5. 00mL 铬 天 青 $ 溶液 ( 试 液 中 铝 的 质量 分 数 小 于 1% 时 ， 也 
可 加 入 7.00mL 铬 天 青 S 溶液 )。 每 加 一 种 试剂 均 需 摇 匀 后 再 加 第 二 种 试剂 。 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 。 

参 比 液 : 按 显 色 液 进行 同样 操作 ， 只 是 在 加 入 铬 天 青 $ 溶液 之 前 ， 加 入 3mL 氢化 
贸 深 液 。 

@ 测量 : 将 显 色 液 与 参 比 液 放 置 40 ~ 50min 后 ， 分 别 移 人 0. 5em、1lem (或 2em) 
吸收 焉 中， 以 参 比 液 为 参 比 ， 于 545nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 减 去 空白 试验 的 吸光 度 后 ， 
从 校准 曲线 上 查 出 显 色 液 中 相应 的 铝 量 (两 份 随同 试 样 的 空白 溶液 的 吸光 度 之 差 不 应 
超过 0. 02 ， 取 其 平均 值 ) 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 取 与 试 样 主要 成 分 铁 、 锦 、 销 含量 相近 的 铁 溶液 、 镍 溶液 、 
钻 溶液 置 于 石英 烧杯 中 ， 以 下 按 试 样 溶液 进行 操作 。 

移 取 8 份 与 试 液 相同 体积 的 溶液 ， 分 别 置 于 8 个 50mL 或 100mL 容量 瓶 中 ， 于 其 中 七 
个 容量 瓶 中 分 别 加 入 0. 00mL、1. 00mL 、2. 00mL 、4. 00mL 、6. 00mL 、8. 00mL、10. 00mL 铝 
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标准 溶液 BB， 以 下 按 试 样 溶液 显 色 操 作 。 第 八 个 容量 瓶 按 参 比 液 进 行 操作 ， 以 此 作为 参 
比 液 。 





分 别 按 “ 测 量 ”进行 操作 ， 以 参 比 液 为 参 比 ， 测 量 吸光 度 ， 减 去 未 加 入 铝 标准 深 
液 的 那 份 溶液 的 吸光 度 后 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 铝 量 为 模 坐标 ,绘制 成 校准 
曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铝 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 











mi 
w( Al) =— x100% 
m 


式 中 mj 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 铝 量 (mg); 
显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg)。 

八 、 钥 含量 的 测定 

1. EDTA 滴定 法 测定 钼 含量 

(1) 方法 提要 在 硫酸 溶液 中 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 将 铬 、 钒 还 原 成 低 价 后 ， 钼 与 w- 安 
息 香 胞 形成 沉淀 而 与 铁 、 铬 、 钒 等 大 部 分 元 素 分 离 ， 将 沉淀 灼 烧 成 氧化 物 ， 再 以 氧 氧 
化 钠 溶液 溶解 。 在 硫酸 溶液 中 加 入 过 量 的 EDTA 溶液 ， 以 硫酸 联 氨 将 钼 还 原 成 五 价 ， 
并 经 加 热 煮沸 使 钼 与 EDTA 稳定 络 合 ， 然 后 调节 溶液 的 pH 值 到 2.5 左右 ， 以 二 甲 酚 楼 
为 指示 剂 ， 用 硝酸 馈 标 准 溶液 滴定 过 量 的 EDTA， 从 而 计算 出 钥 含 量 。 

对 于 钨 、 钒 同时 存在 的 试 样 ， 钨 酸 沉淀 需 经 氢 氧 化 钠 溶液 处 理 ， 以 免 其 中 夹杂 钒 
而 引起 干扰 。 多 、 锟 的 影响 可 用 酒石酸 和 氢化 铵 来 消除 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 钼 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.50%~12.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g[mL) 、 硝 酸 (1. 42g/mL)、 硫 酸 (1.84g/mL)、 氨 水 (0.90g/mL)、 硫 
酸 (1 +1)、 硫 酸 (1+5)、 省 水 (饱和 溶液 ) 。 

2) 硫酸 联 氨 :固体 。 

3) 三 氧化 钛 : 15%~20% 。 

4) 硫酸 亚 铁 馆 溶 液 (100g/L) 。 

5) oa- 安息 香 且 乙醇 溶液 : 20g/L 乙醇 溶液 。 

6) oa- 安 息 香 且 洗 涤 液 : 量 取 25mL a- 安息 香 且 乙醇 溶液 ， 加 入 10mL 硫酸 溶液 
(1+1)， 用 水 稀释 至 500mL， 反 名。 使 用 前 配制 ， 并 置 于 冰 水 浴 中 降温 。 

7) 氧 氧化 钠 溶液 (200g/L、50g/L、1g/L)。 

8) 硫酸 钛 溶液 : 量 取 20mL 三 氧化 钛 ， 加 入 SmL 硝酸 (1.42g/mL) ，10mL 硫 
(1. 84g/mL) ， 加 热 蒸发 至 冒 硫酸 烟 ， 稍 冷 ,， 加 入 50mL 水 溶解 盐 类 ， 移 入 100mL 容 
瓦 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 使 用 时 用 水 再 稀释 5 倍 。 

9) 酒石酸 溶液 (400g[L) 。 

10) 气 化 铵 溶液 (200g/L) 。 

11) 硫 氰 酸 钾 溶液 (200g/L) 。 
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12) 钼 标准 溶液 (1. 00mg/mL) : 称 取 1.5003g 预先 于 500% 灼 烧 lh 的 三 氧化 钥 
(质量 分 数 大 于 或 等 于 99. 9% ) ， 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 5g 氧 氧化 钠 、50mL 水 ， 加 
热 至 完全 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 将 溶液 
储存 于 塑料 瓶 中 。 

若 用 纯 钼 或 钼 盐 配 制 钼 标准 溶液 ， 则 应 用 a- 安息 香 胞 重量 法 进行 标定 ， 标 定 方 法 
为 : 移 取 50.00 ~ 100.00mL 钥 标准 溶液 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 12mL 硫酸 
(1. 84g/mL) ， 用 水 稀释 溶液 至 约 100mL， 置 于 冰 水 浴 中 冷却 至 10%C 以下， 缓慢 加 入 
30 ~50mL Qa- 安息 香肠 乙醇 溶液 ， 不 断 搅 拌 ， 加 入 10mL 省 水 ， 再 加 入 5 ~10mL a- 安息 
香 且 乙 醇 溶液 ， 以 下 按 试 样 分 析 步 又 中 不 同时 含 钨 试 样 试 液 的 制备 “将 烧杯 置 于 冰 水 
浴 中 …… 滤 液 和 洗 液 的 总 体积 不 应 超过 80mL。” 进行 操作 ， 将 沉淀 灼 烧 成 氧化 物 ， 稍 
冷 ， 置 于 干燥 器 中 冷却 至 室温 ， 称 量 。 

钼 标准 溶液 质量 浓度 的 计算 公式 为 




































































_m, x0. 6665 
-i 
式 中 pg 一 一 钼 标准 溶液 的 质量 浓度 (mg/mL); 


mi 一 一 三 氧化 钥 的 质量 (mg) ; 

T 一 一 移 取 钥 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
0. 6665 一 一 三 氧化 钼 换算 成 钼 的 系数 。 

13) 确 酸 乌 标 准 溶液 (0. 01mol/L) : 称 取 4. 8$g 硝酸 饼 ， 用 50mL 水 和 19mL 硝酸 
(1.42g/mL) 溶解 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 刻度 ， 摇 匀 。 

用 以 下 方法 确定 EDTA 标准 溶液 与 硝酸 标准 溶液 的 体积 比例 系数 K: 移 取 10. 00mL 
EDTA 标准 溶液 三 份 ， 各 加 入 5mL 氧 氧 化 钠 溶液 、5mL 酒石酸 溶液 、10mL 硫酸 溶液 
(1 +5)、2g 硫酸 联 氨 ， 用 水 稀释 至 约 100mL， 加 热 者 沸 并 持续 7min， 以 下 按 分 析 步 又 
中 的 “滴定 ”进行 操作 。 

在 三 份 溶液 所 消耗 硝酸 馈 标 准 溶液 毫升 数 的 极 差 值 不 超过 0.05mL 的 情况 下 ， 取 其 





平均 值 。 
EDTA 标准 溶液 与 硝酸 乌 标 准 溶液 的 体积 比例 系数 KK 为 
= 
人 


式 中 VV 一 一 所 取 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL ) ; 
一 一 滴定 时 所 消耗 硝酸 饼 标 准 溶液 体积 的 平均 值 (mL) 。 
14) EDTA 标准 溶液 (0.01mol/L) : 称 取 3.72g EDTA ( 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 ) 溶 于 
300mL 水 中 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀 至 刻度 ， 摇 勺 。 用 以 下 方法 确定 EDTA 标 
准 溶 液 对 钼 的 滴定 度 : 移 取 10 ~25mL 钼 标准 溶液 ( 钼 量 与 试 样 中 的 钥 量 相 近 ) 三 份 ， 
各 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 一 定量 的 氧 氧化 钠 溶液 ， 以 使 溶液 中 氧 氧 化 钠 的 量 为 1g 
(包括 钼 标准 溶液 中 氧 氧 化 钠 的 含量 ) ， 加 入 2mL 硫酸 钛 溶液 和 少量 纸浆 ， 加 热 至 近 
沸 ， 保 温 15min， 用 致密 滤纸 过 滤 ， 以 下 按 分 析 步 又 中 不 同时 含 钨 和 钒 的 试 样 试 液 的 制 
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备 “ 将 滤纸 和 沉淀 置 于 400mL 瓷 卉 坝 中 ……: 即 为 滴定 终点 ”进行 操作 。 在 三 份 溶 液 所 
消耗 硝酸 乌 标 准 溶液 之 升 数 的 极 差 值 不 超过 0.05mL 的 情况 下 ， 取 其 平均 值 。 

EDTA 标准 溶液 对 钼 的 滴定 度 的 计算 公式 为 
= 
式 中 7 一 一 EDTA 标准 溶液 对 钼 的 滴定 度 (g/mL); 

mo 一 一 所 取 钼 标准 溶液 中 钼 的 质量 〈(g) ; 

太一 一 所 加 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

VW, 一 一 滴定 时 所 消耗 硝酸 馈 标 准 溶液 体积 的 平均 值 (mL) ; 

K 一 一 EDTA 标准 溶液 与 硝酸 饼 标 准 溶液 的 比例 系数 。 

15) 二 甲 酚 检 指 示 剂 (2. 5g/L 水 溶液 ) : 用 1g 瓶装 的 显 色 剂 配制 ， 现 用 现 配 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0.20~1.00g 试 样 ( 仿 钼 10~25mg 为 宜 ) ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测定 

G@ 对 于 不 同时 含 钨 和 钒 的 试 样 

a. 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 25 ~35mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
5mL 硝酸 (1.42g/mL) ， 微 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 12mL 硫酸 (1. 84g/mL)， 
加 热 燕 发 至 冒 硫酸 烟 1~2min， 冷却 ， 加 入 50mL 热 水 ， 者 沸 溶 解 盐 类 ， 再 补 加 至 总 体 
积 约 100mL， 冷 却 至 室温 后 ， 加 入 10mL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 。 

将 烧杯 置 于 冰 水 浴 中 冷却 至 10% 以 下 (用 a- 安 息 香肠 沉淀 钼 ， 宜 在 小 于 10%C 的 条 
件 下 进行 。 若 因 实 验 室 条 件 所 限 ， 也 可 在 25% 以 下 进行 ) ， 缓 慢 加 入 30mL a- 安息 香 肝 
乙醇 溶液 。 在 不 断 搅 拌 下 ， 加 入 10mL 饱和 省 水 ， 再 加 入 SmL a- 安息 香 且 乙醇 溶液 及 
少许 纸浆 ， 放 置 15min， 用 中 速 滤纸 过 滤 ， 以 e- 安息 香 且 洗涤 液 冲洗 烧杯 数 次 ， 并 用 
小 块 滤纸 控 净 杯 壁 上 的 沉淀 ， 充 分 洗涤 沉淀 及 滤纸 ， 直 至 滤液 里 无 铁 离 子 为 止 (用 硫 
氯酸钾 溶液 检验 ) 。 

将 滤纸 和 沉淀 置 于 40mL 盗 南 雹 中 ， 灰 化 后 ,移入 高 温 炉 中 于 510% 灼 烧 成 氧化 
物 ， 取 出 冷却 ， 于 瓷 圭 声 中 加 入 10mL 水 、5mL 氧 氧化 钠 溶 液 (200g/L) 、2mL 硫酸 钛 
溶液 和 少量 纸浆 ， 搅 名 ， 加 热 至 近 沸 ,保温 15min， 用 致密 滤纸 过 滤 于 250mL 锥 形 瓶 
中 ， 用 热 的 氨 氧 化 钠 溶液 (1g/L) 洗涤 翰 塌 和 滤纸 8 ~ 10 次 ,滤液 和 洗 液 的 总 体积 不 
应 超过 80mL。 

b. 滴定 : 于 锥 形 瓶 中 加 入 5mL 酒石酸 溶液 、10mL 硫酸 溶液 (1+5)， 约 20mL 
EDTA 标准 溶液 (每 2mg 钼 需 加 1mL EDTA 标准 溶液 ) 并 过 量 5mL， 加 入 2g 硫酸 联 氨 ， 
用 水 稀 至 约 100mL， 加 热 者 沸 并 持续 7min， 冷却 至 室温 ， 用 氨水 及 硫酸 溶液 (1 +1) 
调节 试 液 的 pH 值 为 2~2.5 (用 精密 pH 试纸 检验 )， 滴 加 7 滴 二 甲 酚 榜 指 示 剂 ， 加 入 
5 ~20 滴 氢化 铵 溶液 (氢化 铵 溶液 的 加 入 量 应 视 试 样 中 包 含 量 的 多 少 而 定 ， 试 样 中 不 含 
包 时 ， 加 入 几 滴 氢化 铵 溶液 也 可 使 滴定 终点 更 易 观 察 )， 用 硝 酸 包 标 准 溶 液 滴定 至 试 液 
由 黄色 变 为 栖 红 色 ， 即 为 滴定 终点 。 








了 












































































































































386 | 材料 化 学 分 析 实用 手册 





@) 对 于 同时 含 钨 和 钒 的 试 样 。 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 300mL 烧杯 中 ， 加 入 25 ~ 

















35mL 盐酸 (1. 19g/mL) 、5mL 硝酸 (1.42g[mL) ， 微 热 至 试 样 完全 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 
15mL 硫酸 (1.84g[mL) ， 加 热 蒸 发 至 骨 硫 酸 烟 1~2min， 冷 却 ， 加 入 50mL 热 水 ， 加 热 

















溶解 盐 类 。 用 中 速 滤 纸 并 加 少量 纸浆 过 滤 于 男 一 个 300mL 烧杯 中 ， 用 水 洗涤 原 烧杯 和 
沉淀 2 次 或 3 次 ， 此 滤液 为 主 液 。 

将 主 液 和 沉淀 分 别 做 如 下 处 理 : 

a. 主 液 : 加 入 10mL 硫酸 亚 铁 多 溶液 ， 以 还 原 铬 、 钒 ， 置 于 冰 水 浴 中 冷却 。 

b. 沉淀 : 向 原 烧 杯 中 沿 杯 壁 加 入 近 沸 的 20mL 氧 氧化 钠 溶液 (50g/L) ， 并 速 将 此 
溶液 注入 漏斗 中 以 将 钨 酸 沉淀 溶解 于 100mL 烧杯 中 ， 用 热 的 氧 氧化 钠 溶液 (1g/L) 洗 
涤 原 烧杯 和 滤纸 5~7 次 〈 此 时 滤液 中 可 能 有 氧 氧 化 铁 沉 演出 现 ， 但 不 影响 测定 ) 。 将 
滤液 冷却 至 室温 ， 并 倒 入 主 液 中 ， 搅 匀 ， 立 即 加 入 50mL wa- 安息 香 且 乙醇 溶液 ， 在 不 断 
搅拌 下 加 入 10mL 饱和 省 水 ， 以 下 按 不 同时 含 钨 和 钒 的 试 样 试 液 的 制备 中 “将 烧杯 置 
于 冰 水 浴 中 …… 滤 液 和 洗 液 的 总 体积 不 应 超过 80mL” 进行 操作 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 钼 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


T(V. -VK 
a 
m 














式 中 7 一 一 EDTA 标准 溶液 对 钥 的 滴定 度 (g/mL); 

太一 一 所 加 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

V 一 一 滴定 时 所 消耗 硝酸 包 标 准 溶液 的 体积 (mL) ; 

K 一 一 EDTA 标准 溶液 与 硝酸 乌 标 准 溶液 的 体积 比例 系数 ，; 
称 样 量 (g) 。 

2. 硫 氰 酸 盐 吸光 光度 法 测定 钼 含量 

(1) 方法 提要 ”在 硫酸 - 磷酸 介质 中 ， 钼 经 抗坏血酸 还 原 后 与 硫 氰 酸 盐 生 成 橙 红色 
络 合 物 ， 于 470nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 钼 量 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 钼 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.10%~5.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 硫 酸 (1.84g[mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 硫 
酸 (1 +1)。 

2) 硫酸 高 铁 溶 液 ( 含 铁 1mg/mL) : 称 取 5g 硫酸 高 铁 [Fe,(SO,); :9 了 0]， 置 于 
100mL 水中， 加 入 5mL 硫酸 (1. 84g/mL)， 搅 拌 至 其 溶解 后 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 
混 匀 。 

3) 抗坏血酸 溶液 (100g/L) : 现 用 现 配 。 

4) 硫 氰 酸 钾 溶 液 (200g/L) 。 

5) 硫 脲 (10g[L) 。 

6) 钥 标准 溶液 A (1.00mg/mL) : 称 取 1. 5003g 三 氧化 钼 (光谱 纯 ) ， 置 于 150mL 
烧杯 中 ， 加 入 5g 氧 氧化 钠 及 500mL 水 ， 稍 加 热 使 三 氧化 钼 完全 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 
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入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 将 此 溶液 储存 于 塑料 瓶 中 。 

7) 钥 标 准 溶液 B (0.05mg/mL) : 移 取 50. 00mL 铜 标准 溶液 ， 置 于 1000mL 容量 瓶 
中 ， 加 入 100mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 择 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10 ~0.20g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测定 

Q 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ,加 入 20 ~ 30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3~5SmL 硝 酸 (1. 42g/mL) ， 微 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 5mL 磷酸 ( 若 试 样 中 钨 
的 质量 分 数 大 于 10% ， 则 磷酸 量 可 增加 至 10mL) 、10mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 继 续 加 热 
蒸发 至 冒 硫酸 烟 1 ~2min,， 冷却 后 加 入 30mL 水 ， 加 热 溶 解 盐 类 ,冷却 至 室温 ， 移 入 
100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
显 色 液 : 移 取 10. 00mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 15mL 硫酸 溶液 (1+1) 
( 镍 基 试 样 应 补 加 5mL 硫酸 高 铁 溶 液 ) ， 加 入 30mL 水 ， 准 确 加 入 10. 00mL 硫 氰 酸 钾 溶 
液 、15mL 抗坏血酸 溶液 ( 若 试 样 中 铜 的 质量 分 数 在 0.5% 以 上 ， 则 在 此 时 应 加 入 5mL 
硫 脲 )。 每 加 入 一 种 试剂 均 应 摇 匀 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ， 放 置 25min 以 上 。 

参 比 液 : 移 取 10. 00mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 除 不 加 硫 氰 酸 钾 溶 液 外 ， 其 人 
同 试 液 显 色 操 作 。 

@ 测量 : 将 显 色 液 移入 1cm 吸收 下 中， 以 参 比 洲 液 为 参 比 ， 于 470nm 波长 处 测量 
其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 钼 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 

@ 绘制 校准 曲线 用 试 液 的 配制 : 称 取 0. 10 ~ 0. 20g 与 试 样 主 量 元 素 成 分 相似 但 不 
含 钼 的 合金 样品 ， 或 配制 成 同 试 样 主 量 元 素 成 分 相似 的 合成 底 液 ， 按 试 样 进行 处 理 ， 
冷却 至 室温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 ， 作 为 绘制 校准 曲线 用 的 
底 液 。 
显 色 液 : 移 取 10.00mL 底 液 数 份 ， 置 于 数 个 100mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 0. 00mL、 
1. 00mL、2. 00mL 、4. 00mL、6. 00mL 、8. 00mL 、10. 00mL 钥 标准 溶液 B， 各 加 入 15mL 
硫酸 溶液 (1 +1) ( 镍 基 试 样 应 补 加 $. 00mL 硫酸 高 铁 溶液 ) ， 以 下 按 试 样 进行 显 色 。 

参 比 液 : 移 取 10. 00mL 底 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 除 不 加 硫 氰 酸 钾 溶液 外 ， 其 他 
同 试 液 显 色 操 作 。 

@ 绘制 校准 曲线 : 将 校准 曲线 显 色 液 分 别 移入 lcm 吸收 秋 中 ， 以 参 比 液 为 参 比 ， 
于 470nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 扣 除 未 加 钼 那 份 溶液 的 吸光 度 后 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 
相应 的 钼 量 为 横 坐 标 绘制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 钼 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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Me 
w( Mo) =— x 100% 
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式 中 mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 钥 量 ( mg) ; 
显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 ( mg) 。 
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九 、 镍 含量 的 测定 

1. 丁 二 酮 且 -EDTA 滴定 法 测定 镍 含量 

(1) 方法 提要 在 含有 柠檬 酸 盐 的 氨 性 介质 中 ， 用 丁 二 酮 胀 使 镍 沉 演 而 与 铬 、 
铁 、 铝 、 钨 、 钒 、 锰 等 元 素 分 离 。 用 硝酸 和 高 毛 酸 分 解 沉 淀 及 滤纸 (经 加 热 至 冒 高 
毛 酸 烟 ) ， 然 后 在 pH 值 为 10 的 条 件 下 ， 以 紫 脲 酸 铵 为 指示 剂 ， 用 EDTA 标准 溶液 滴 
定 镍 。 

试 液 中 钻 量 大 于 20mg 时 有 干扰 ， 可 在 沉淀 镍 以 前 用 过 氧化 氢 将 销 氧 化 成 三 价 而 将 
其 消除 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 镍 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 5.00% ~ 80.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL) 、 硝 酸 (1.42gmL)、 高 毛 酸 (1.67g[mL)、 乙 酸 (1.05g/mL)、 
氨水 (0.90g/mL) 、 过 氧化 氧 〈1. 10g/mL) 、 硝 酸 (1 +1) 、 氨 水 (1+99)。 

2) 柠檬 酸 溶液 (500g/L) 。 

3) 丁 二 酮 有 溶液 (10gL、15gL 乙醇 溶液 ) 。 

4) 氨 性 缓冲 溶液 : 称 取 67g 氧化 匀 ， 加 入 570mL 氨水 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 
播 匀 。 

5) 镍 标准 溶液 (1.00mg[mL): 称 取 1.0000g 纯 镍 (质量 分 数 大 于 或 等 于 
99.9% ) ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 溶解 ， 加 入 50mL 
水 ， 老 沸 以 除去 氮 的 氧化 物 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 。 

6) EDTA ( 乙 二 胶 四 乙酸 二 钠 ) 标准 溶液 (0.02mol/L) : 称 取 7.45g EDTA 溶 于 
500mL 水 中 ,移入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 用 以 下 方法 确定 EDTA 
标准 浴 液 对 镍 的 滴定 度 : 移 取 20. 00mL 镍 标准 洲 液 三 份 ， 各 置 于 400mL 烧杯 中 ， 分 别 
加 入 5mL 氨 性 缓冲 溶液 ， 用 水 稀释 至 约 60mL， 加 入 少许 紫 脲 酸 铵 指示 剂 ， 用 EDTA 标 
准 溶液 滴定 至 溶液 由 黄色 突变 为 紫色 即 为 终点 。 在 三 份 溶液 消耗 EDTA 标准 溶液 毫升 
数 的 极 差 值 不 超过 0.05mL 的 情况 下 ， 取 其 平均 值 。 

EDTA 标准 溶液 对 镍 的 滴定 度 的 计算 公式 为 
Vip 
Vb 
式 中 7 一 一 EDTA 标准 溶液 对 钊 的 滴定 度 (g/mL); 

VV 一 一 移 取 镍 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 

VW 一 一 滴定 时 所 消耗 EDTA 标准 溶液 体积 的 平均 值 (mL); 

p 一 一 镍 标准 溶液 的 质量 浓度 (g/mL)。 

7) 紫 脲 酸 铵 指示 剂 . 称 取 0. 1g 紫 脲 酸 胶 及 10g 握 化 钠 ， 在 研 钵 内 磨 细 混 匀 后 ， 
储存 于 棕色 瓶 中 。 

(3) 分 析 步 又 
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1) 试 样 : 称 取 0. 10 ~0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测定 

Q 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 500mL 烧杯 中 ,加 入 20 ~ 30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3~ SmL 硝 酸 (1. 42g/mL) ， 微 热 至 试 样 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 20mL 柠檬 酸 溶液 和 约 250mL 
水 ， 加 热 溶解 盐 类 。 

试 液 中 销 的 质量 分 数 大 于 20mg 时 ， 则 溶解 试 样 后 ， 加 入 约 100mL 水 ， 加 热 溶解 盐 
类 。 溶 样 时 车 发 现 有 不 溶 碳 化 物 ， 则 应 加 入 5 ~ 10mL 高 氧 酸 冒 烟 使 之 破坏 ,然后 加 入 
10mL 盐酸 (1. 19g/mL) 、20mL 柠檬 酸 溶液 ， 以 下 继续 按 分析 步 又 进行 操作 。 

以 氨水 中 和 试 液 至 弱 碱 性 (pH 值 为 8) ， 再 以 乙酸 调节 试 液 至 微 酸性 (pH 值 为 
5~6) ， 加 热 试 液 至 70 ~ 80% ， 在 不 断 搅 拌 下 ， 绥 缓 加 入 丁 二 酮 且 溶 液 (10g/L) [每 
10mg 镍 应 加 入 10mL 丁 二 酮 膨 浴 液 ， 并 过 量 5~ 10mL; 当 镍 的 质量 分 数 大 于 50% 时 应 
加 入 丁 二 酮 且 深 液 (15g/L)， 每 15mg 钊 应 加 入 10mL 丁 二 酮 胀 溶液， 并 过 量 SmL] 使 
镍 沉淀 完全 ， 再 用 氨水 调节 试 液 的 pH 值 为 8 ~9， 稍 放置 ， 趁 热 以 中 速 滤纸 过 滤 ， 用 热 
氨水 (1 +99) 洗涤 沉淀 10~12 次 。 

试 液 中 销量 大 于 20mg 时 ， 在 溶解 盐 类 后 ， 加 入 20mL 柠檬 酸 溶液 ， 在 50~60%C 以 
氨水 中 和 试 液 至 pH 值 为 8~9， 再 过 量 15mL。 加 入 10mL 过 氧化 氧 ， 在 70 ~ 80%C 放置 
10min， 用 水 稀释 试 液 至 约 300mL， 并 加 热 至 70 ~ 80% ， 再 加 入 适量 的 丁 二 酮 胀 溶液 
(10g/L) (加 入 的 毫升 数 应 与 镍 加 销 的 上 毫克 数 数值 相同 ， 并 过 量 SmL) ; 当 镍 的 质量 分 
数 大 于 50% 时 应 加 入 丁 二 酮 肠 溶 液 (15g/L) (每 15mg 镍 和 销 应 加 入 10mL 丁 二 酮 且 溶 
液 ， 并 过 量 5mL) 沉淀 镍 ， 用 流水 冷却 至 室温 ， 过 滤 ， 并 以 氨水 (1 +99) 洗涤 沉淀 。 

将 沉淀 及 滤纸 放 入 原 烧杯 中 ， 加 入 25mL 硝酸 (1.42g/mL) ， 微 沸 数 分 钟 后 ， 再 加 
入 4nmL 高 氧 酸 (1.67g/mL) ， 继 续 加 热 至 冒 高 握 酸 烟 ， 并 仔细 燕 发 至 近 干 (用 硝酸 和 
高 氧 酸 分 解 丁 二 上 且 镍 沉淀 后 ， 应 尽量 除 尽 剩 余 的 高 氯 酸 ， 否 则 会 影响 滴定 终点 的 突 
变 ) ， 稍 冷 。 用 水 冲洗 杯 壁 及 表面 四， 加 入 约 60mL 水 ， 将 试 液 加 热 至 约 60% 使 盐 类 
溶解 。 

@ 滴定 : 待 试 液 冷 却 后 ， 加 入 5mL 氨 性 缓冲 溶液 和 少许 紫 脲 酸 铵 指示 剂 ， 用 
EDTA 标 准 溶液 滴定 至 试 液 由 黄色 突变 为 紫色 。 滴 定时 ， 若 有 狠 盐 析出 ， 则 应 用 水 将 附 
在 杯 壁 上 的 盐 类 吹 入 试 液 中 ， 待 盐 类 全 部 浴 解 ， 试 液 的 紫色 不 褪 时 ， 即 为 滴定 终点 。 

(4) 结果 计算 ，” 试 样 中 镍 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


w(Ni) = 亚 x100% 
m 




































































式 中 7 一 一 EDTA 标准 溶液 对 镍 的 滴定 度 (g/mL); 
[一 一 滴定 时 所 消耗 EDTA 标准 溶液 的 体积 (mL) ; 
称 样 量 (g) 。 
2. 丁 二 酮 脖 吸 光 光 度 法 测定 镍 含量 
(1) 方法 提要 ”在 酸性 溶液 中 ， 用 柠檬 酸 欠 掩 蔽 铁 、 铬 等 元 素 。 当 有 和 氧化剂 存 在 
时 ， 镍 与 丁 二 酮 且 在 氨 性 溶液 中 生成 红色 络 合 物 ， 于 535nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校 
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准 曲 线 上 查 得 镍 量 。 
本 方法 适用 于 高 温 合金 中 镍 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.10% ~ 5.00% (质量 
分 数 ) 。 


(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 磷 酸 (1.69g/mL)、 硫 酸 
(1.84g/mL) 、 氮 水 (0. 90g/mL) 、 硝 酸 (1 +1)、 氨 水 (1 +1)。 

2) 砸 溶液 (0. 1molLL) : 称 取 12. 7g 碘 ， 深 于 预先 置 有 25g 碘化钾 的 适量 水 中 ， 移 
入 1000mL 棕色 容量 瓶 后 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

3) 柠檬 酸 铵 溶液 (500g/L) : 过 滤 后 使 用 。 

4) 硫酸 - 磷酸 混合 酸 : 将 16mL 硫酸 (1. 84g/mL) 在 不 断 搅拌 下 徐徐 加 入 至 76mL 
水 中 ,冷却 后 加 入 8mL 磷酸 (1. 69g/mL) ， 摇 匀 。 

5) 纯 铁 溶液 (1mg/mL) : 称 取 1g 纯 铁 〈 镍 的 质量 分 数 小 于 19% ) ， 置 于 200mL 烧 
杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 (1. 19g/mL)， 加 热 至 溶解 完全 ,冷却 至 室温 ， 移 入 1000mL 容 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

6) 镍 标准 溶液 A (0.1mg/mL): 称 取 0.1000g 纯 镍 (质量 分 数 大 于 或 等 于 
99.9% ) ， 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 硝酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 至 纯 镍 溶解 完全 ， 
冷却 至 室温 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

7) 镍 标准 溶液 B (0.02mg/mL) : 用 镍 标准 溶液 A 稀释 配制 。 

8) 丁 二 酮 且 溶 液 (1g/L) : 称 取 1g 丁 二 酮 肪 ， 浴 于 500mL 氨水 中 ,移入 1000mL 

容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10 ~0.50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g ( 含 锦 0.5~Smg 为 宜 ) 。 

2) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20 ~ 30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3~5SmL 硝 酸 (1. 42g/mL) ， 微 热 至 试 样 溶解 完全 ， 加 入 10mL 硫酸 - 磷酸 混合 酸 ， 加 热 
至 冒 烟 ,冷却 ， 加 入 适量 水 溶解 盐 类 。 将 试 液 过 滤 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 洗 净 烧 杯 
及 滤纸 ， 冷 却 至 室温 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 反 人 匀 。 

显 色 液 : 移 取 10.00mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 柠 榜 酸 饼 溶 液 
30mL 水 、5mL 碘 溶 液 ， 揪 匀 ， 放 置 2~5min 后 ， 加 入 20. 00mL 丁 二 酮 膨 溶 液 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 播 匀 。 

参 比 液 : 移 取 10. 00mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 除 不 加 丁 二 酮 且 溶 液 而 改 加 
20mL 氨水 (1+1) 外 ， 其 他 与 试 液 显 色 操 作 。 

@ 测量 : 将 显 色 液 移 入 lcm 吸收 焉 中， 以 参 比 液 为 参 比 ， 于 535nm 波长 处 测量 吸 
光度 〈 试 液 显 色 后 ， 应 在 35min 内 测量 完 吸 光度 ) ， 从 校准 曲线 上 查 得 锦 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 

Q@ 镍 校准 曲线 A (适用 于 镍 质量 分 数 为 1.00%~ 5. 00% 的 试 样 ) : 移 取 10. 00mL 纯 
铁 溶液 6 份 ， 分 别 置 于 6 个 100mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 0.0mL、1. 00mL、2. 00mL、 
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3.00mL、4. 00mL、5. 00mL 镍 标准 溶液 A， 各 加 入 10mL 柠檬 酸 徐 溶液 、30mL 水 、5mL 
碘 溶 液 ， 择 匀 ， 放 置 2 ~ Smin， 准 确 加 入 20. 00mL 丁 二 酮 肝 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 

参 比 液 : 移 取 10. 00mL 纯 铁 溶液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 除 不 加 丁 二 酮 且 溶 液 而 改 
氨水 外 ， 其 他 按 试 样 洲 液 显 色 。 

将 6 份 显 色 液 分 别 移入 lcm 吸收 中， 以 参 比 溶液 为 参 比 ， 于 535nm 波长 处 测量 
吸光 度 ， 扣 除 未 加 镍 那 份 溶液 的 吸光 度 后 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 镍 量 为 横 坐 标 ， 
绘制 成 校准 曲线 。 

@ 镍 校准 曲线 B (适用 于 镍 质量 分 数 为 0. 10%~ 1. 00% 的 试 样 ) : 按 校准 曲线 A 的 
绘制 步骤 进行 ， 区 别 在 于 用 镍 标准 溶液 B 代替 镍 标准 溶液 A 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 镍 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
























































E mi 
w(Ni) =— x100% 
m 


式 中 m 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 镍 量 (msg ) ; 
显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

十 、 钴 含量 的 测定 

1. 铁 和 所 化 钾 电 位 滴定 法 测定 钻 含 量 

(1) 方法 提要 在 有 柠 榜 酸 铵 的 氨 性 介质 中 ， 以 铁 氰 化 钾 氧 化 销 ， 过 量 的 铁 氰 化 
钾 用 硫酸 销 标 准 溶液 返 滴定 ， 以 铂 电极 为 指示 电极 ， 钨 电极 为 参 比 电极 ， 滴 定 至 电位 
突 跃 最 大 为 止 ， 根据 铁 氰 化 钾 标 准 溶 液 的 实际 消耗 量 (用 内 搬 法 确定 ) ， 计 算出 销 
含量 。 

4mg 以 下 的 锰 〈 开 ) 对 销 测 定 的 干扰 ， 可 通过 冒 高 氧 酸 及 磷酸 烟 将 鳃 氧化 成 三 价 
而 消除 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 销 含 量 的 测定 ,测定 范围 为 5.00% (质量 分 数 ) 以 上 。 

(2) 试剂 ”除非 男 有 说 明 ， 在 分 析 中 仅 使 用 确认 为 分 析 纯 的 试剂 和 蔡 馏 水 或 去 离 
子 水 或 相当 纯度 的 水 。 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 氨 水 (0.90g/mL)、 高 
氧 酸 (1.67g/mL) 、 硝 酸 (1 +3)。 

2) 硫酸 馈 溶液 (250g/L)。 

3) 柠 样 酸 饼 溶液 (300g/L) 。 

4) 硫酸 钴 标准 溶液 (0.02mol/L) : 称 取 5. 6g 硫酸 销 和 50g 硫酸 饺 ， 溶 于 适量 水 
中 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 摇 匀 。 

5) 销 标 准 溶液 (1.00mg/mL): 称 取 1.0000g 纯 销 (质量 分 数 大 于 或 等 于 
99.9% ) ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 35mL 硝酸 溶液 (1 +3)， 微 热 至 销 完全 溶解 ， 冷 
却 至 室温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 

6) 铁 氰 化 钾 标 准 溶 液 (0. 04mol/L) : 称 取 13. 2g 铁 氰 化 钾 [ K,Fe( CN)。]， 深 于 
适量 水 中 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 摇 匀 ， 储 存 于 棕色 瓶 中 。 铁 氰 化 钾 标 准 溶液 与 硫酸 销 
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标准 溶液 的 体积 比例 系数 的 确定 方法 为 : 于 三 个 500mL 烧杯 中 ， 各 加 入 50mL 柠檬 
酸 铵 溶液 、25mL 硫酸 铵 溶液 、90mL 氨水 (0.90g/mL)， 用 水 稀释 至 约 350mL， 冷 
却 至 25% 以 下 ,准确 加 入 一 定量 的 铁 氰 化 钾 标 准 溶 液 ( 铁 氰 化 钾 标 准 溶液 的 加 入 
量 ， 应 根据 试 样 的 销 含量 确定 ，lmL 铁 氰 化 钾 标 准 溶液 相当 于 2mg 钴 ， 并 应 过 量 5 ~ 
10mL) ， 以 铀 电极 为 指示 电极 ， 钨 电极 为 参 比 电极 ， 边 搅拌 边 用 硫酸 销 标 准 溶液 滴 


hn 














定 于 铁 握 化 钾 涂 液 中 ， 将 接近 终点 时 ， 每 加 一 滴 记 一 次 滴定 液 读 数 。 记 录 电 位 滴定 
仪 达到 平衡 时 的 伏特 数 ， 直 至 电位 突 跃 最 大 为 止 。 用 内 插 法 确定 终点 时 滴定 液 的 读 


数 。 在 三 份 溶液 所 消耗 硫酸 销 标 准 溶液 毫升 数 的 极 差 值 不 超过 0. 05mL 的 情况 下 ， 取 
其 平均 值 。 
铁 握 化 钾 标 准 溶液 与 硫酸 钴 标准 溶液 的 体积 比例 系数 天 为 
VW 
7 
式 中 TV 所 取 铁 氰 化 钾 标 准 溶液 的 体积 (mL) ; 
一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 钴 标准 溶液 体积 的 平均 值 (mL) 。 
铁 氰 化 钾 标 准 溶液 对 销 滴 定 度 的 确定 方法 为 于 三 个 500mL 烧杯 中 ， 各 加 入 50mL 
柠 榜 酸 铵 溶液 、25mL 硫酸 铵 溶液 、90mL 氨水 (0. 90g/mL)， 用 水 稀释 至 约 350mL， 冷 
却 至 25% 以 下 ， 各 准确 加 入 25. 00mL 铁 氰 化 钙 标 准 溶液 ， 再 各 准确 加 入 一 定量 的 销 标 
准 溶 液 ( 确 定 铁 氰 化 钾 标 准 溶液 对 销 的 滴定 度 时 ， 销 标准 溶液 的 加 入 量 应 尽量 使 其 中 
的 钴 含量 与 试 样 中 的 钴 含量 相近 ， 并 与 试 样 同 时 按 分 析 步 又 进行 操作 ， 也 可 用 滴定 过 
的 试 液 为 底 液 ， 再 加 入 铁 氰 化 钾 标 准 溶液 和 铀 标准 溶液 进行 滴定 及 计算 )， 进 行 电位 滴 
定 操 作 。 
铁 毛 化 钾 标 准 溶液 对 钴 的 滴定 度 7 为 








































































































V,-VK 
式 中 m 一 一 所 取 销 标准 溶液 中 的 氏 售 量 (mg); 
一 一 铁 氰 化 钾 标 准 溶液 的 加 入 量 (mL) ; 
太一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 销 标 准 溶 液 的 体积 的 平均 值 (mL); 
天 一 一 铁 氨 化 钾 标 准 溶 液 与 硫酸 销 标 准 溶 液 的 体积 比例 系数 。 
(3) 分 析 步 又 
1) 试 样 : 称 取 0.10~0.50g 试 样 ( 含 销 量 以 20~40mg 为 宜 ) ， 精 确 至 0. 0001g。 
2) 测定 
@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20 ~ 30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3~ SmL 硝 酸 (1.42g[mL) ， 在 电热 板 上 微 热 至 试 样 完全 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 10mL 高 氧 栈 
(1.67g/mL)、5mL 磷酸 (1. 69g[mL) ， 继 续 加 热 蒸发 骨 高 毛 酸 烟 至 液 面 平 静 (高 毛 酸 
气泡 刚 消 失 ) ， 磷 酸 烟 从 液 面 刚 出 现时 立即 取 下 ， 稍 冷 ， 加 入 约 $0mL 水 ， 者 沸 涂 解 盐 
类 ， 冷却 试 液 至 25%C 以 下 。 
于 500mL 烧杯 中 ， 加 入 50mL 柠 榜 酸 铵 溶液 、25mL 硫酸 铵 溶液 、90mL 氨水 
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(0.90g/mL) ， 用 水 稀释 至 约 350mL， 冷却 至 25%C 以 下 ， 准 确 加 入 一 定量 的 铁 毛 化 钾 标 
准 溶液 。 在 不 断 搅拌 下 ， 将 试 样 溶液 沿 杯 壁 倾 人 此 500mL 烧杯 中 [应 按 先 加 入 过 量 的 
铁 氰 化 钾 标 准 溶液 ， 再 移入 试 样 溶液 的 顺序 进行 操作 ， 否 则 结果 易 偏 低 日 不 稳定 ; 移 
入 试 样 溶液 后 ， 若 发 现 有 铝 酸 沉淀 吸附 在 烧杯 壁 上 ， 则 应 用 氨水 (0. 90g/mL) 将 其 溶 
下 ， 以 免 该 沉淀 中 夹带 销 而 使 测定 结果 偏 低 ] 。 

@) 滴定 : 以 铂 电极 为 指示 电极 ， 钨 电极 为 参 比 电极 ， 边 搅拌 边 用 硫酸 销 标 准 洲 液 
滴定 于 铁 氰 化 钾 溶 液 中 ， 接 近 终 点 时 ， 每 加 一 滴 记 一 次 滴定 液 读数 ， 记 录 电 位 滴定 仪 

































































达到 平衡 时 的 伏特 数 ， 直 至 电位 突 跃 最 大 为 止 。 用 内 插 法 确定 终点 时 滴定 液 的 读数 。 
(4) 结果 计算 ” 试 样 中 销 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(V, -VKT 
w(C0) =—— x100% 





式 中 VW 一 一 铁 氰 化 钾 标 准 溶 液 的 加 入 量 (mL) ; 
太一 一 滴定 时 所 消耗 硫酸 外 标准 溶液 的 体积 (mL); 

















K 一 一 铁 氰 化 钾 标 准 溶液 与 硫酸 钼 标准 溶液 的 体积 比例 系数 ; 
7 一 一 铁 氰 化 钾 标 准 溶液 对 销 的 滴定 度 (mg/mL); 
mm 一 一 称 样 量 (mg) 。 


2. 亚 硝 基 及 盐 吸 光 光 度 法 测定 钴 含量 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 和 硝酸 洲 解 ， 在 硫酸 、 磷 酸 介 质 中 ， 在 镍 及 乙酸 钠 存 
在 的 情况 下 ， 销 与 亚 硝 基 R 盐 生 成 红色 络 合 物 ， 于 520nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 
曲线 上 查 得 钴 量 。 

铁 、 锦 、 铀 等 元 素 的 干扰 ， 可 采用 加 大 试 液 酸度 而 只 呈现 稳定 的 销 - 亚 硝 基 R 盐 红 
色 络 合 物 的 方法 来 消除 。 若 试 样 中 铬 的 质量 分 数 大 于 15% ， 则 应 增加 挥 铬 步骤 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 销 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.10%~20.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1. 42g/mL)、 硫 酸 (1. 84g/mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 高 
氧 酸 (1.67g/mL)、 硫 酸 (2 +3) 、 硫 酸 (1 +1)、 硝 酸 (1 +1)。 

2) 乙酸 钠 溶 液 (500g/L) : 称 取 500g 乙酸 钠 ( 含 3 个 结晶 水 ) 溶解 于 适量 水 中 ， 
用 水 稀释 至 1000mL， 摇 匀 。 

3) 钴 标准 溶液 A (0.10mg/mL): 称 取 0.1000g 纯 销 (质量 分 数 大 于 或 等 于 
























































99.9% ) ， 置 于 200mL 烧杯 中 ， 加 入 20mL 硝酸 溶液 (1+1) ， 加 热 溶解 ， 加 入 5mL 硫 
酸 溶液 (1+1)， 蒸 发 至 冒 硫酸 烟 ， 稍 冷 ， 加 入 25mL 水 ， 微 沸 溶 解 盐 类 ， 冷 却 至 室 



































温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 

4) 销 标 准 溶液 B (0.05mg/mL) : 移 取 销 标 准 溶液 A， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

5) 亚 硝 基 R 盐 (1- 亚 硝 基 -2 蔡 酚 -3 ,6- 二 磺 酸 二 钠 ) 溶液 (10g/L): 称 取 lg 亚 
硝 基 及 盐 [NOCHOH (SO;Na),] 溶 于 温水 中 ， 稀 释 至 100mL， 摇 义 。 
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6) 纯 铁 : 不 传销 或 已 知 销 质量 分 数 小 于 或 等 于 0. 001% 。 

7) 纯 镍 : 不 传销 或 已 知 销 质 量 分 数 小 于 或 等 于 0. 001% 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10 ~0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20 ~ 30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 

3 ~5mL 硝 酸 (1.42g/mL) ， 微 热 至 试 样 溶解 【 若 试 样 中 铬 的 质量 分 数 大 于 15$% ， 此 时 
应 增加 挥 铬 步 又， 即 加 入 10mL 高 氧 酸 (1.67g/mL) ， 加 热 莹 发 至 骨 高 氧 酸 烟 ， 滴 加 盐 
酸 (1.19g/mL) 挥 铬 ， 重 复数 次 ]， 稍 冷 ， 加 入 12mL 磷酸 (1. 69g/mL) 、12mL 硫酸 
溶液 (1 +1) ， 加 热 莹 发 崩 硫 酸 烟 ， 稍 冷 ， 加 入 30mL 水 ， 煮 沸 溶 解 盐 类 ， 冷 却 至 室 
温 ， 移 入 200mL 容量 瓶 中 [ 当 销 的 质量 分 数 大 于 5% 时 ,移入 500mL 容量 瓶 中 ， 补 加 
18mL 磷酸 (1. 69g/mL) 、18mL 硫酸 溶液 (1 +1) ] ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勾 。 
显 色 液 : 移 取 10.00mL ( 当 销 的 质量 分 数 大 于 10% 时 , 移 取 5.00mL 试 液 ) 试 液 
置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 10mL 乙酸 钠 溶液 [ 铁 基 或 铁 钊 基 高温 合 金 试 样 ， 加 入 乙 
酸 钠 溶液 后 ， 试 液 将 出 现 浑 当 ， 加 入 硫酸 溶液 (2 +3) 后 ， 浑 浊 便 会 消失 ， 并 不 影响 
测定 ] ， 用 水 稀释 至 40mL， 准 确 加 入 10. 00mL 亚 硝 基 R 盐 溶 液 ， 放 置 5~10min， 加 入 
5mL 硫酸 溶液 (2 +3) ， 再 放置 5 ~ 20min [提高 试 液 酸 度 以 消除 共存 元 素 的 干扰 时 ， 
镍 基 试 样 加 入 5mL 硫酸 溶液 (2 +3) 后 ， 放 置 Smin 即 可 。 对 铁 镍 基 试 样 ， 应 放置 
20min 以 上 ， 或 者 改 加 10mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 放置 2~3min]， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 。 

参 比 液 : 移 取 10. 00mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ( 当 销 的 质量 分 数 大 于 10% 时 ， 
移 取 5.00mL 试 液 ) ， 加 入 10mL 乙酸 钠 溶液 ， 用 水 稀释 至 约 40mL， 加 入 5mL 硫酸 溶液 
(2+3)， 摇 义 ， 加 入 10.00mL 亚 硝 基 R 盐 溶液 ， 放 置 5 ~ 10min， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
角色 。 

@ 测量 : 将 显 色 液 移 人 lcm 吸收 焉 中， 以 参 比 液 为 参 比 ， 于 520nm 波长 处 测量 吸 
光度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 销量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 与 试 样 中 铁 、 镍 含量 相近 的 纯 铁 和 纯 镍 ， 置 于 150mL 烧 
杯 中 ， 按 试 样 溶解 ， 制 成 底 液 。 

移 取 10. 00mL 底 液 数 份 ( 当 销 的 质量 分 数 大 于 10% 时 ， 移 取 5$. 00mL 试 液 ) ， 分 别 
置 于 数 个 100mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 0.00mL、0. 50mL、1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL、 
4. 00mL 、5. 00mL 销 标 准 深 液 B， 各 加 10mL 乙酸 钠 溶液 ， 用 水 稀释 至 约 40mL。 以 下 按 
试 样 溶液 显 色 操 作 ， 以 不 加 销 的 那 份 溶液 为 参 比 液 ， 测 量 其 吸光 度 。 以 吸光 度 为 纵 坐 
标 ， 相 应 的 销量 为 横 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 销 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 











































































































mi 
w( Co) = x100% 


式 中 mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 销量 (mg) ; 
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显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

十 一 、 铜 含量 的 测定 

1. 铜 试剂 - 乙醚 革 取 吸光 光度 法 测定 铜 含量 

(1) 方法 提要 ”在 氨 性 介质 中 ， 铀 与 铜 试剂 生成 棕 黄 色 络 合 物 ， 经 乙醚 或 三 毛 甲 
烷 等 有 机 试剂 茜 取 ， 于 440nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 铜 量 。 

铁 、 镍 、 铬 、 钨 、 钥 等 元 素 用 柠檬 酸 乌 和 EDTA 络 合 后 ， 不 干扰 铜 的 测定 ， 蔡 取 
前 试 液 中 销量 大 于 10mg、 饼 量 大 于 0.01mg， 对 铜 的 测定 有 正 干扰 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 铜 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.01%~0.50% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 〈1. 19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 硫 酸 (1 84g/mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 氨 
水 〈0.90g[mL) 、 硝 酸 (1 +1)。 

2) 乙醚 。 

3) 三 氯 甲烷 。 

4) 柠檬 酸 镁 溶液 (500g 人 工 ) : 称 取 100g 柠檬 酸 锐 ， 用 100mL 氨水 (0. 90g/mL) 
溶解 后 ， 用 水 稀释 至 200mL， 混 匀 。 

5) EDTA ( 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 ) 溶液 : 50g/L。 

6) 铜 标准 溶液 A (0.10mg/mL): 称 取 0. 1000g 纯 铜 (质量 分 数 大 于 或 等 于 
99.9% ) 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 10mL 硝酸 溶液 (1 +1)， 加 热 至 纯 铜 完全 溶解 ， 冷 
却 至 室温 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

7) 铜 标准 溶液 B (0.01mg/mL): 移 取 25. 00mL 铜 标准 溶液 A， 置 于 250mL 容量 
瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

8) 铀 试剂 (二 乙 基 二 硫 代 氨基 甲酸 钠 ) 溶液 (10g/L) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 20 ~0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 25mL 盐酸 (1. 19g/mL)、3~ 
5mL 硝酸 (1. 42g/mL) ， 微 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 3mL 硫酸 (1. 84g/mL) 和 
3mL 磷酸 (1.69g/mL) ， 加 热 蒸发 至 骨 硫 酸 烟 1~ 2min， 冷 却 ， 加 入 约 50mL 水 ， 加 热 
溶解 盐 类 ， 冷 却 至 室温 ， 移 和 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

移 取 10. 00mL 试 液 置 于 125mL 分 液 漏斗 中 ， 加 入 10mL 柠檬 酸 匀 溶 液 (柠檬 酸 铁 
溶液 的 用 量 视 铬 售 量 而 定 ， 铬 的 质量 分 数 小 于 10% 时 加 入 5mL， 铬 的 质量 分 数 为 10%~ 
20% 时 加 入 10mL， 铬 的 质量 分 数 大 于 20% 时 ， 加 入 15mL)、15mL EDTA 溶液 ， 摇 人 匀 ， 
加 入 约 4mL 氨水 (此 时 试 液 的 pH 值 应 大 于 9)、4. 00mL 铜 试剂 溶液 ， 择 匀 后 ， 再 加 入 
20~40mL 乙醚 〈 在 夏季 气温 高 的 地 区 ， 因 乙醚 挥发 较 快 ， 可 改 用 三 氯 甲 烧 荃 取 。 但 由 

三 毛 甲 烷 的 茜 取 率 较 低 ， 因 此 在 加 铜 试剂 溶液 后 ， 应 连续 蔡 取 三 次 ， 并 将 三 次 茶 取 
的 三 氧 甲烷 都 放 入 干燥 的 50mL 容量 瓶 中 ， 然 后 用 三 氯 甲烷 稀释 至 刻度 ， 播 义 。 三 毛 甲 
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烷 的 用 量 第 一 次 为 20mL， 第 二 和 第 三 次 均 为 10mL) ， 振 荡 lmin， 静 置 分 层 ， 弃 去 水 
相 ，, 将 有 机 相 移 入 干燥 的 50mL 容量 瓶 中 ， 用 乙酸 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

参 比 液 : 用 同等 量 的 全 部 试剂 与 试 样 同 时 按 分 析 步 又 进行 操作 。 

@) 测量 : 将 蔡 取 后 的 有 机 相 移 入 lem 吸收 下 中， 以 参 比 液 为 参 比 ， 于 440nm 波长 
处 测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 铜 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 ,于 数 个 125mL 分 液 漏斗 中 ,依次 加 入 0.00mL、2. 00mL、 
4.00mL、6. 00mL、8. 00mL、10. 00mL 铜 标准 溶液 B， 各 加 入 10mL 柠 榜 酸 馈 溶 液 、 
15mL EDTA 溶液 ， 以 下 按 试 样 溶液 茜 取 、 测 量 ， 以 不 加 铜 的 那 份 溶液 为 参 比 ， 测 量 其 
吸光 度 。 

以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 铜 量 为 横 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 









































Mr 
w(Cu) =— x100% 
m 


式 中 mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 铜 量 (mg ) ; 
显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg)。 

2. 火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 铜 含量 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 酸 溶解 ， 试 液 经 骨 硫 、 磷 混 酸 烟 后 ， 用 水 稀释 至 一 定 体积 ， 
喷 入 空气 - 乙 烽火 焰 〈 氧 化 性 ) 中 ,采用 铜 空心 阴极 灯 作 光源 ， 于 原子 吸收 光谱 仪 
324. 7nm 波长 处 ,测量 其 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 铜 量 。 

铁 、 钞 基 高 温 合 金 中 的 共存 元 素 铬 、 销 、 钥 、 铭 、 铝 、 钰 、 钒 、 鳃 等 均 不 干扰 铜 
的 测定 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 铀 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.01%~ 0.50% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL) 、 硝 酸 (1.42g/mL)、 硝 酸 (1+1)、 硫 酸 (1 +1)、 和 磷酸 
(1+1)。 

2) 铜 标准 溶液 A (0. 10mg/mL) : 称 取 0. 1000 纯 金 属 铜 (质量 分 数 大 于 99. 9% ) ， 
置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 60mL 硝酸 溶液 (1 +1)， 加 热 至 铜 完 全 溶解 ,冷却 至 室温 ， 
移入 500mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3) 铜 标 准 溶液 A (0.04mg/mL) : 分 取 20. 00mL 铜 标 准 溶液 A， 置 于 50mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

4) 纯 钊 ( 铜 的 质量 分 数 应 小 于 0.004% ) 。 

5) 纯 铁 ( 铀 的 质量 分 数 应 小 于 0. 004% ) 。 

(3) 仪器 ”原子 吸收 光谱 仪 ， 备 有 空气 - 乙 烽 火 焰 人 燃烧 器 和 铜 空心 阴极 灯 。 仪 器 应 
满足 火焰 原子 吸收 光谱 法 通则 的 要 求 。 

(4) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10 ~0.20g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 
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2) 试 样 处 理 

@ 空白 试验 : 称 取 与 试 样 等 量 的 纯 镍 (或 纯 铁 ) ， 随 同 试 样 做 空白 试验 。 

@ 试 样 处 理 : 将 试 样 置 于 150mL， 烧 杯 中 ， 加 入 20 ~ 25mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3 ~5mL 确 酸 (1. 42g/mL)， 微 热 至 试 样 完全 溶解 ， 加 入 5mL 硫酸 溶液 (1 +1) 和 5mL 
磷酸 溶液 (1+1) ， 继 续 加 热 蒸发 至 冒 硫酸 烟 ， 冷 却 ， 加 入 约 30mL 水 ,者 沸 至 盐 类 溶 
解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 入 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

3) 测量 : 在 原子 吸收 光谱 仪 上 ， 采 用 铜 空 心 阴极 灯 ， 于 324. 7nm 波长 处 ， 以 空 
气 - 乙 燃 火焰 ， 用 水 调 零 ， 测 量 试 样 溶液 的 吸光 度 。 将 试 样 溶液 的 吸光 度 减 去 随同 试 样 
空白 试验 的 吸光 度 后 ， 从 校准 曲线 上 查 出 相应 的 铜 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 与 试 样 等 量 的 纯 镍 (或 纯 铁 ) 数 份 ， 各 置 于 数 个 200mL 
烧杯 中 ， 加 入 与 试 样 相 近 含 量 的 主 量 元 素 ， 再 根据 试 样 中 铜 含量 分 别 加 入 数 份 不 同 量 
的 铜 标 准 溶液 A 或 铜 标准 溶液 B， 以 下 按 分 析 步 又 中 “ 试 样 的 处 理 ” 进 行 操作 。 

按 “ 测 量 ”测量 吸光 度 。 每 一 浴 液 的 吸光 度 减 去 零 含 量 溶液 的 吸光 度 为 桨 吸光 度 ， 
以 净 吸 光度 为 纵 坐 标 ， 铀 元素 含量 为 横 坐 标 ， 绘 制 校准 曲线 。 

或 称 取 不 同 含量 的 同类 标准 物质 按 分 析 步 又 操 作 ， 测 量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

(5) 结果 计算 ， 试 样 中 铜 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


w(Cu) = x100% 
m 


式 中 mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 铜 量 (mg ) ; 
m 一 一 测量 试 液 中 所 含 的 试 样 量 ( mg) 。 
十 三 % 铁 含 量 的 测定 
1. 重 铬 酸 钙 滴定 法 测定 铁 含量 
(1) 方法 提要 ” 试 样 用 酸 游 解 后 ， 经 冒 高 氯 酸 烟 ， 将 铬 等 氧化 并 使 包 酸 等 充分 脱 
水 ， 以 热 盐酸 溶解 可 涂 性 盐 类 ， 再 用 氨水 沉淀 铁 ， 使 其 与 镍 、 钴 、 铬 等 元 素 分 离 。 用 
稀 盐 酸 溶解 氧 氧 化 铁 ， 以 钨 酸 钠 为 指示 剂 ， 用 三 氧化 钛 将 三 价 铁 还 原 为 二 价 。 过 量 的 
低 价 詹 用 重 铬 酸 钾 氧 化 为 高 价 ， 再 以 二 葵 胺 磺 酸 钠 作 指示 剂 ， 用 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 滴 
二 价 铁 。 
本 方法 适用 于 高 温 合金 中 铁 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.50% ~ 20.00% (质量 
分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 
1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1. 42g/mL)、 硫 酸 (1.84g/mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 高 
氧 酸 (1.67g/mL)、 氨 水 (0.90g/mL) 、 盐 酸 (1+3) 、 盐 酸 (5 +95) 、 硫 酸 (5+95) 、 氨 水 
(5+95)。 
2) 三 毛 化 然 (15%~20% ) 。 
3) 氧化 铵 : 固体 。 
4) 硫酸 - 磷酸 混合 酸 : 将 150mL 硫酸 (1.84g/mL) 、200mL 磷酸 (1.69g/mL) 组 
慢 倒 人 650mL 水 中 ， 并 不 断 搅拌 ， 冷 却 。 
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5) 氢 氧 化 钠 溶 液 (10g/L、200g/L) 。 

6) 钨 酸 钠 溶液 (250g/L) : 称 取 25g 钨 酸 钠 置 于 200mL 烧杯 中 ， 以 90mL 水 溶解 。 
若 有 沉淀 ， 则 应 过 滤 ， 加 入 3mL 磷酸 ， 摇 勺 。 

7) 三 氧化 铁 深 液 : 取 三 氧化 钛 用 盐酸 溶液 (5 +95) 稀释 20 倍 ， 摇 匀 。 

8) 二 茶 胶 矿 酸 钠 浴 液 (2g/L) 。 

9) 硫酸 亚 铁 铵 溶液 (45g/L) : 称 取 4. 5g 硫酸 亚 铁饼 [ (NH,),Fe(S04), :6H,0] 
溶解 于 100mL 硫酸 溶液 (5 +95) 中 ， 摇 匀 。 


10) 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 A [(€ KsCn0; ]= 0. 020molL|: 称 取 0. 4903g 基准 试剂 重 


铬 酸 钾 (预先 经 145~ 150% 烘 1h 并 置 于 干燥 器 中 冷却 至 室温 ) 用 水 溶解 ， 移 人 500mL 
容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 


11) 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 B [#0 ee eo oe 


铬 酸 钾 (预先 经 145 ~ 150C 烘 1h 并 置 于 干燥 器 中 冷却 至 室温 ) 用 水 溶解 ， 
1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 铁 的 质量 分 数 大 于 或 等 于 10% 时 ， 称 取 0.50 ~ 2.00g 试 样 ( 含 铁 5~ 
40mg 为 宜 ) 。 当 试 样 中 外 、 铝 等 元 素 的 含量 都 高 时 ， 称 取 0.50 ~ 1.00g 试 样 ， 精 确 
至 0. 0001g。 

铁 的 质量 分 数 大 于 10% 时 ， 称 取 0. 10~0. 20g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 应 带 试剂 空白 。 

3) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 30 ~ 40mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
5~7mL 硝 酸 (1.42g/mL)， 盖 上 表面 上 L， we 用 少量 水 冲洗 表面 严 
和 烧杯 内 壁 ， 加 入 10 ~ 15mL 高 毛 酸 (1. 67g/mL) ， 绥 慢 加 热 至 骨 烟 ， 盖 上 表面 亚 ， 回 
流 4~6min [ 若 试 样 中 包 、 钳 的 质量 分 数 大 于 0 1% ， 则 加 入 15mL 高 氧 酸 ， 回流 约 
10min] ， 移 开 表 面 四 ， 继 续 加 热 蒸 发 至 糖浆 状 ， 稍 冷 , 加 入 200mL 热 盐 酸 溶液 
(5 +95) 溶解 可 溶性 盐 类 ， 加 热 至 60 ~70% ， 搅 拌 ， 滴 加 氨水 (0.90g/mL) ( 若 试 样 
含 销 ， 则 在 滴 加 氨水 前 应 加 入 2~5g 握 化 铵 ) 至 出 现 的 氧 氧化 物 沉 淀 洲 解 比较 缓慢 后 
再 迅速 地 一 次 加 入 15 ~20mL 氨水 (0.90g/mL)， 并 不 断 搅拌 使 铅 酸 等 全 部 溶解 ， 加 热 
煮沸 Smin ( 若 试 样 中 钨 、 钼 的 质量 分 数 大 于 2% ， 应 再 加 10mL 氨水 ,搅拌 ， 加 热 2 ~ 
3min， 但 不 应 煮沸 ) 。 稍 静 置 ， 趁 热 用 快速 滤纸 过 滤 ， 用 热 氨 水 (5 +95) 洗涤 烧杯 。 
若 杯 壁 有 沉淀 ， 则 用 华 橡胶 头 的 玻璃 棒 擦 净 ， 全 部 移 至 滤纸 上 ， 用 热 氨 水 (5 +95) 洗 
涤 沉 淀 7~ 10 次 后 ， 再 用 热 水 洗 涤 1 次 或 2 次 。 

用 30mL 热 盐 酸 溶液 (1 +3) 分 4 次 或 5 次 将 氧 氧化 铁 沉 淀 洲 解 于 原 烧杯 中 ， 并 用 
热 盐 酸 溶液 (5 +95) 洗涤 滤纸 5 次 或 6 次 。 

若 试 样 中 钨 、 钼 的 含量 高 ， 一 次 分 离 不 彻底 ， 则 应 进行 二 次 分 离 。 若 试 样 中 钒 的 
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质量 分 数 在 0.1% 以 上 ， 则 应 预 分 离 : 将 所 得 溶液 和 洗 液 用 水 稀释 至 200mL， 加 热 至 
60 ~70% ,不断 搅拌 ， 缓 慢 滴 加 氧 氧 化 钠 溶液 (200g/L) ， 待 生成 的 氧 氧化 铁 沉 淀 涂 解 
变 慢 后 ， 再 一 次 加 入 SmL 氧 氧 化 钠 溶液 (200g/L)， 并 者 沸 Smin， 稍 静 置 ， 趁 热 用 快 
速 滤纸 过 滤 ， 用 氢 氧 化 钠 溶 液 (10g/L) 洗 净 烧 杯 ， 并 洗涤 滤纸 3 次 或 4 次， 再 用 热 水 























洗涤 3 次 或 4 次 , 用 30mL 热 盐 酸 溶液 (1+3) 分 4 次 或 5 次 将 氢 氧 化 铁 沉淀 涂 解 于 原 
烧杯 中 ， 并 用 热 盐酸 溶液 (5 +95) 洗涤 滤纸 5 次 或 6 次 。 





@) 滴定 : 以 空白 试验 为 试剂 空白 溶液 ， 加 入 2. 00mL 硫酸 亚 铁 贸 溶液 ， 然 后 再 加 
硫酸 - 磷酸 混合 酸 ， 并 滴 加 3 滴 二 茶 胺 磺 酸 钠 溶液 ， 以 重 铬 酸 钾 标准 溶液 B 滴定 至 终 
点 ， 记 下 所 消耗 的 毫升 数 。 加 入 2. 00mL 硫酸 亚 铁 铵 溶液 后 ， 以 重 馈 酸 钾 标准 溶液 B 滴 
定 至 终点 ， 记 下 所 消耗 的 毫升 数 。 

用 水 稀释 上 述 溶液 至 130mL， 搅 拌 ， 加 入 15 滴 铂 酸 钠 溶液 ， 滴 加 三 氧化 钛 溶液 至 
出 现 稳定 的 蓝 色 ， 缓 慢 滴 加 重 铬 酸 钾 标 准 溶液 B 至 蓝 色 消失 ( 宜 在 30%C 左右 氧化 剩余 
的 三 氧化 钛 ) ， 不 记 毫 升 数 。 立 即 加 入 10mL 硫酸 - 磷酸 混合 酸 ， 滴 和 人 3 滴 二 葵 胺 磺 酸 钠 
溶液 ， 当 铁 的 质量 分 数 小 于 或 等 于 10% 时 ， 用 重 铬 酸 钾 标准 溶液 B 滴定 至 溶液 呈 紫 色 
30s 不 消失 为 滴定 终点 ; 当 铁 的 质量 分 数 大 于 10% 时 ， 用 重 铬 酸 钾 标准 溶液 A 滴定 至 
溶液 呈 紫 色 30s 不 消失 为 滴定 终点 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铁 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
c[V-(V -VV,)] x0.05585 
式 中 oc 一 一 重 铬 酸 钙 标 准 溶液 的 物质 的 量 浓度 ( mol/mL)，; 

/一 一 滴定 试 样 溶液 时 所 消耗 重 铬 酸 钾 标 准 溶 液 的 体积 (mL) ; 

VV 一 一 第 一 次 滴定 试剂 空白 溶液 时 所 消耗 重 铬 酸 钾 标准 溶液 的 体积 (mL); 

WV 一 一 第 二 次 滴定 试剂 空白 溶液 时 所 消耗 重 铬 酸 钾 标准 溶液 的 体积 (mL); 
称 样 量 (g) ; 
0.05585 一 一 铁 的 毫 摩尔 质量 (g/mmol)。 

2. 邻 菲 罗 啉 吸光 光度 法 测定 铁 含量 

(1) 方法 提要 ” 试 样 经 酸 浴 解 ， 在 硫酸 介质 中 ， 用 过 硫酸 贸 氧 化 铬 ， 以 氨水 使 铁 
沉淀 ， 而 与 铬 、 镍 、 铅 等 元 素 分 离 。 在 柠檬 酸 盐 存 在 下 ， 于 pH 值 约 为 5 时 ， 用 抗 坏 血 
酸 将 铁 还 原 成 二 价 ， 与 邻 菲 罗 啉 生成 橘红 色 络 合 物 ， 于 波长 S10nm 处 测量 吸光 度 ， 从 
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校准 曲线 上 查 得 铁 量 。 
本 方法 适用 于 镍 基 和 和 销 基 高 温 合金 中 铁 含 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.05%~ 3. 00% 
(质量 分 数 ) 。 


(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硫 酸 (1. 84g[mL) 、 硝 酸 (1.42g/mL)、 氨 水 (0.90g/mL)、 冰 
乙酸 (1.05g/mL)、 盐 酸 (1 +1) 、 盐 酸 (1 +99) 、 硫 酸 (1 +1)、 氨 水 (1 +1)。 

2) 硝酸 银 溶液 (10g/L) 储存 于 棕色 瓶 中 。 

3) 过 硫酸 馈 溶 液 (250g/L) : 现 用 现 配 。 
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4) 柠檬 酸 铵 溶液 (100g/L) 。 

5) 抗坏血酸 溶液 (50g/L) : 现 用 现 配 。 

6) 邻 菲 罗 啉 溶液 (2. 5g/L) 。 

7) 乙酸 -乙酸 钠 缓冲 溶液 (pH 值 约 为 5) : 称 取 250g 结晶 乙酸 钠 ( CH;COONa;: 
3H,0)， 加 入 100mL 冰 乙 酸 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 摇 匀 。 

8) 铁 标准 溶液 A (0.10mg/mL) : 称 取 0. 1430g 三 氧化 二 铁 (预先 于 110 ~ 120% 
烘 2h， 并 于 干燥 器 内 冷却 至 室温 ) ， 置 于 铀 寺 坝 中 ,用 5g 焦 硫 酸 钙 于 高 温 (600 ~ 
700% ) 处 熔融 至 透明 ,冷却 ， 用 适量 硫酸 溶液 (5 +95) 浸 取 ， 加 热 洲 解 盐 类 ， 冷 却 
至 室温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 硫酸 浴 液 (5 +95) 稀释 至 刻度 ， 混 匀 。 

9) 铁 标 准 溶液 B (0.02mg/mL) : 移 取 50. 00mL 铁 标 准 溶 液 ， 置 于 250mL 容量 瓶 
中 ， 用 硫酸 溶液 (5 +95) 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 20 ~0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 均 应 带 试剂 空白 。 

3) 测定 

Q@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 入 25 ~ 30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
5~6mL 硝 酸 (1.42g/mL)， 微 热 至 试 样 溶解 完全 ， 稍 冷 ， 加 入 15mL 硫酸 溶液 
(1+1) ， 继 续 加 热 蒸发 至 冒 硫酸 烟 ， 冷 却 ， 加 入 50mL 水 ， 者 沸 溶 解 盐 类 ， 再 用 水 稀 
释 至 约 150mL， 加 入 5mL 硝酸 银 溶液 、15mL 过 硫酸 镁 溶液 ， 将 试 液 煮沸 至 出 现 大 气 
泡 ， 使 过 量 的 过 硫酸 铵 完全 分 解 ， 稍 冷 。 

用 氨水 中 和 试 液 至 沉淀 析出 ， 并 过 量 15 ~ 20mL， 不 断 搅拌 ， 加 热 至 沸 ， 保 温 

10min， 趁 热 以 快速 滤纸 过 滤 ， 用 热 的 氨水 (1 +99) 洗涤 沉淀 8 ~ 10 次 。 以 预先 置 于 
原 烧杯 中 近 沸 的 20mL 盐酸 溶液 (1 +1) 溶解 沉淀 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 热 的 盐酸 溶 
液 (1 +99) 充分 洗涤 滤纸 至 无 铁 离子 为 止 〈 用 硫 氟 酸 钾 溶液 检查 ) ， 冷 却 至 室温 ， 用 
水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 
显 色 液 : 移 取 5$. 00 ~ 20.00mL 试 液 ( 含 铁 0.04~0.20mg) 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 
加 入 30mL 水 、5mL 柠檬 酸 饼 溶液 、10mL 缓冲 溶液 、5mL 抗坏血酸 溶液 ， 准 确 加 入 
10. 00mL 邻 菲 罗 啉 溶液 〈 若 室温 低 于 15% ， 则 应 将 试 液 置 于 50 ~ 60% 热 水 浴 中 保持 
10~15min， 冷 却 至 室温 后 ， 再 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名， 否则 铁 的 显 色 缓慢 且 不 完全 )， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 瓜 匀 ， 放 置 10min。 

@ 测量 : 将 显 色 液 移入 1~ 2cm 吸收 了 中 ， 以 空白 试验 为 参 比 ， 于 510nm 波长 处 
测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 铁 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 ， 于 数 个 100mL 容量 瓶 中 ， 依 次 加 入 0.00mL、3. 00mL、 
6. 00mL、9. 00mL、12. 00mL 、15. 00mL 铁 标准 溶液 B， 各 加 入 40mL 水 、5mL 柠檬 酸 贸 
溶液 、10mL 缓冲 溶液 ， 以 下 按 试 样 溶液 显 色 ， 以 未 加 铁 的 那 份 溶液 为 参 比 ， 测 量 吸 
光度 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铁 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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Mi 
w( Fe) =— x 100% 
m 


式 中 mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 铁 量 (mg ) ; 
mm 一 一 显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 ( mg) 。 

十 三 、 钨 含量 的 测定 

1. 辛 可 宁 - 乙 茶 唑 啉 重量 法 测定 钨 含量 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 、 硝 酸 洲 解 ， 钨 以 钨 酸 的 形状 沉 演 析出， 加 入 辛 可 宁 
使 钨 沉 演 完全， 经 过 滤 、 灼 烧 后 得 到 不 纯 的 三 氧化 钨 ， 经 无 水 碳酸 钠 熔 融 ， 以 水 浸 取 
熔 块 〈 含 包 、 钥 的 试 样 则 在 此 时 用 镁 狠 合 剂 进行 沉淀 分 离 ) ， 过 滤 以 分 离 掉 不 纯 三 氧化 
忽 中 的 铁 、 钛 ,再 以 乙 芋 哗 啉 溶液 沉淀 滤液 中 的 钨 ， 经 灼 烧 和 氧气 酸 除 硅 后 得 到 较 纯 
的 三 氧化 钨 ， 扣 除 其 中 夹带 的 钼 、 铬 、 钒 的 氧化 物质 量 ， 即 可 得 到 纯 三 氧化 钨 的 质量 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 钨 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 1.00%~ 30.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 硫 酸 (1.84g[mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 氧 
氟 酸 (1.15g/mL) 、 氨 水 (0.90g/mL) 、 盐 酸 (1+1) 、 硫 酸 (1 +2) 、 硫 酸 (5 +95) 、 磷 酸 
(1+1)、 氮 水 (1+1)。 

2) 无 水 碳酸 钠 : 固体 。 

3) 柠檬 酸 溶液 (500g/L) 。 

4) 氧 氧 化 钠 溶液 (200g/L) 。 

5) 辛 可 宁 溶液 : 100g/L 的 盐酸 溶液 (1 +1) 溶液 。 

6) 辛 可 宁 洗涤 液 : 移 取 25mL 辛 可 宁 溶液 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 摇 匀 。 

7) 碳酸 饼 洗 涤 液 (50g/L) 。 

8) 镁 铵 合剂 溶液 ， 称 取 20g 硫酸 镁 (MgS0O, .7H0) 、40g 氧化 铵 深 于 适量 水 中 ， 
加 入 40mL 氨水 ， 用 水 稀释 到 500mL， 播 匀 。 

9) 镁 匀 合 剂 洗涤 液 : 移 取 125mL 镁 铵 合剂 ， 用 水 稀释 至 500mL， 摇 匀 。 

10) 乙 蔡 蜂 啉 溶液 (20g/L) : 称 取 28g 乙 蔡 哗 啉 置 于 50mL 水 中 ， 在 不 断 搅拌 下 滴 
加 2mL 硫酸 (1. 84g/mL) 使 其 全 部 溶解 ， 用 水 稀释 至 100mL， 摇 匀 。 

11) 乙 蔡 哗 啉 洗涤 液 。 移 取 5mL 乙 蔡 唑 啉 溶液 ， 用 水 稀释 至 100mL， 播 匀 。 

12) 铬 标准 溶液 A (0. 10mg/mL) : 称 取 0.2829g 基准 重 铬 酸 钾 (预先 在 130% 人 烘 
干 1h) 深 于 适量 水 中 ， 移 人 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

13) 铬 标准 溶液 B (0.01mg/mL) : 移 取 25. 00mL 铬 标准 溶液 A 置 于 250mL 容量 瓶 
中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

14) 二 茶 胺 基 脲 乙醇 溶液 (2g/L 的 乙醇 溶液 ) : 称 取 4g 邻 茶 二 甲酸 酷 ， 溶 于 
100mL 热 的 乙醇 中 ， 然 后 加 入 0. 2g 二 茶 胺 基 脲 ， 储 于 棕色 瓶 中 (使 用 期 不 超过 
两 周 ) 。 

15) 甲 基 红 指示 剂 : 1g/L 的 乙醇 溶液 。 
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16) 酚 酌 指示 剂 : lgL 的 乙醇 溶液 。 

17) 硫酸 高 铁 溶 液 : Fe( 亚 ) 含量 为 lmg/mL。 
(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 按 表 4-4 称 取 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 


表 4-4 试 样 量 























钨 的 质量 分 数 ( % ) 称 样 量 /g 
1.00~3. 00 5.00~3.00 
>3.00~6.00 3.00~1.50 
>6.00~10.00 1.50~1.00 

>10.00~20. 00 1.00~0.50 
>20. 00~30. 00 0. 50 





称 样 量 以 试 液 中 钨 量 为 100mg 为 宜 。 试 样 中 钨 的 质量 分 数 在 1%~ 2% 时 ， 称 样 量 
可 控制 在 试 液 中 钨 量 为 50mg 以 上 。 知 试 样 中 詹 含 量 高 于 钨 含量 ， 则 可 适当 减少 称 
样 量 。 

2) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 400mL 烧杯 中 ， 加 入 60 ~ 80mL 盐酸 (1. 19g/mL)， 
微 热 溶解 试 样 ， 慢 慢 滴 加 硝酸 (1. 42g/mL) ， 直 至 试 样 全 部 溶解 。 将 试 液 小 心 莹 发 至 
干 ， 并 持续 5min， 稍 冷 ， 加 入 30mL 盐酸 (1. 19g/mL) ， 加 热 浴 解 盐 类 。 滴 加 1 ~ 2mL 
硝酸 (1.42g/mL) (此 时 铝 酸 沉淀 中 不 应 有 黑色 的 细 粒 ， 否 则 应 再 加 入 1 ~2mL 硝酸 ) ， 
缓慢 小 心地 闵 发 试 液 至 糖浆 状 ， 加 入 30mL 盐酸 溶液 (1 +1)， 加 热 溶解 盐 类 ， 加 入 
120mL 沸水 后 ， 再 慢 慢 加 入 10mL 辛 可 宁 溶 液 及 少许 纸浆 ， 充 分 搅拌 ， 微 沸 试 液 30min， 
放置 过 夜 (或 微 沸 2h)。 用 带 有 少量 纸浆 的 致密 定量 滤纸 过 滤 ， 以 辛 可 宁 洗涤 液 充分 
洗涤 沉淀 8~10 次 ， 笑 附 在 烧杯 壁 上 的 沉淀 可 分 数 次 用 氨水 (1 +1) 湿润 的 小 滤纸 片 
擦 净 。 将 沉淀 及 滤纸 连同 擦 烧杯 壁 的 小 滤纸 片 一 并 放 入 铂 寺 塌 内 ， 烘 干 并 灰 化 后 ， 于 
750 ~ 800% 的 高 温 炉 中 灼 烧 30min， 取 出 冷却 。 

于 铀 霸 吉 内 加 入 $g 无 水 碳酸 钠 ， 移 入 温度 为 950 ~ 1000% 的 高 温 炉 中 熔融 5min， 
取出 冷却 后 ， 置 于 原 400mL 烧杯 中 ， 加 入 100mL 热 水 浸 取 熔 块 ， 并 用 热 水 冲 洗 铂 寺 塌 
数 次 ， 加 热 至 熔 块 完全 溶解 ， 并 煮沸 数 分 钟 ， 稍 冷 ， 用 致密 定量 滤纸 过 滤 ， 以 热 的 碳 
酸 狠 洗 涤 液 洗涤 10 余 次 [ 含 妮 、 乌 的 试 样 ， 在 加 热 溶 解 熔 块 和 者 沸 数 分 钟 后 ， 应 加 入 
25mL 镁 钞 合剂 溶液 ( 试 样 中 千 包 、 乌 含量 较 高 ， 则 可 适当 多 加 镁 铵 合剂 溶液 ) 充分 搅 
拌 后 ， 于 70~80% 保温 1h， 然 后 用 致密 定量 滤纸 过 滤 ， 以 镁 饿 合剂 洗涤 液 充分 洗涤 沉 
淀 10 余 次 ] ， 弃 去 沉淀 。 

@) 测量 : 于 滤液 中 加 入 2 滴 甲 基 红 指示 剂 ， 用 盐酸 溶液 (1 +1) 中 和 试 液 至 红 
色 ， 并 过 量 3 滴 或 4 滴 ， 者 沸 试 液 1~2min， 加 入 30mL 志 蔡 哗 啉 溶液 ， 于 60 ~70% 保 
温 30min ， 用 致密 定量 滤纸 过 滤 ， 用 乙 蔡 唆 啉 溶液 洗涤 液 充 分 洗涤 沉淀 10 余 次 ， 将 沉 
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淀 和 滤纸 移入 已 恒 重 (m,) 的 铀 霸 声 中， 烘 干 和 灰 化 后 ， 于 750 ~ 800% 的 高 温 炉 中 灼 
烧 30min， 取 出 冷却 。 以 少量 水 湿润 沉淀 ， 加 入 4~6 滴 硫酸 溶液 (1+2)、2~3mL 氧 
气 酸 (1. 15g/mL) ， 加 热 蒸发 至 冒 尽 硫酸 烟 ， 重 新 移入 750 ~ 800% 的 高 温 炉 中 灼 烧 
30min， 取 出 稍 冷 ， 置 于 干燥 器 中 ,冷却 至 室温 ， 称 量 ， 并 反复 灼 烧 至 恒 重 (m, ) 。 

向 铂 坦 场 中 加 入 5~ 10mL 氧 氧化 钠 溶液 ， 微 热 至 沉淀 完全 溶解 [对 于 饮 、 乌 舍 
较 高 的 成 分 复杂 的 试 样 ， 在 用 氧 氧 化 钠 溶液 微 热 溶 解 沉淀 后 ， 若 发 现 仍 有 不 溶 物 ， 贝 
应 将 此 不 溶 物 过 滤 出 ， 经 洗涤 、 烘 干 、 灰 化 , 在 800% 灼 烧 后 取出 ， 在 干燥 器 中 冷却 至 
室温 ， 称 量 ， 应 在 m, 中 减 去 该 质量 。 经 检验 ， 此 种 碱 不 溶 物 有 较 多 的 包 、 乌 ] ， 冷 却 ， 
移入 250mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 名 ， 用 以 测定 较 纯 三 氧化 铭 中 夹带 的 钥 、 
铬 、 钒 氧化 物 的 质量 (ms ) 。 

(4) 结果 计算 。 试 样 中 多 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

[m, —m, -ms ] x0.7930 
w(W)= x 100% 


式 中 “mm 一 一 铂 寺 塌 和 三 氧化 钨 的 质量 (g); 
7 一 一 铂 圭 塌 的 质量 〈(g) ; 
m; 一 一 三 氧化 钼 、 三 氧化 二 铬 、 五 氧化 二 钒 的 质量 之 和 (〈g) ; 
0. 7930 一 一 三 氧化 钨 换算 为 钨 的 系数 ; 
称 样 量 (g) 。 

2. 硫 氛 酸 盐 吸光 光度 法 测定 钨 含量 

(1) 方法 提要 在 6mol/L 盐酸 介质 中 ， 钨 经 氯 化 亚 锡 和 三 氯 化 钛 还 原 至 五 价 ， 与 
硫 氰 酸 盐 形成 黄色 络 合 物 ， 于 400nm 或 420nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 
钨 量 。 

钒 有 干扰 ， 可 用 校正 系数 将 其 扣除 。 钼 的 干扰 可 在 校准 曲线 系列 溶液 中 加 入 与 试 
样 相 近 含量 的 钼 予以 抵消 。 锯 和 铜 的 和 干扰， 可 用 草酸 络 合 而 消除 。 其 他 离子 的 影响 以 
参 比 液 抵消 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 钨 含量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.10% ~ 20.00% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1. 42g/mL)、 硫 酸 (1.84g/mL)、 磷 酸 (1.69g[mL) 、 硫 
酸 (1 +1)。 

2) 三 氧化 包 (15%~20% )。 

3) 三 氧化 钛 溶液 : 取 5mL 三 氧化 钛 (15%~20%) 置 于 15mL 盐酸 (1. 19g/mL) 
中 ， 加 数 颗 锌 粒 ， 稍 放置 ， 用 水 稀释 至 约 50mL， 揪 匀 ， 现 用 现 配 。 

4) 草酸 溶液 (100g/L) 。 

5) 氧 氧 化 钠 溶液 (200g/L) 。 

6) 忽 标 准 溶 液 (1. 00mg/mL) : 称 取 0. 6305g 光谱 纯 的 三 氧化 钨 (预先 在 800%C 灼 
烧 30min) ， 置 于 铂 册 中 ， 加 入 10~15mL 氧 氧 化 钠 溶液 ， 加 热 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 
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500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 再 移 人 干燥 的 塑料 瓶 内 储存 。 

7) 氧化 亚 锡 溶 液 (5g/L) : 称 取 $g 氧化 亚 锡 ， 置 于 500mL 盐酸 中 ， 加 热 溶解 ， 稍 
冷 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 摇 名。 现 用 现 配 。 

8) 硫 氰 酸 钾 溶液 (250g/L) 。 

9) 锌 粒 : 无 砷 锌 粒 ， 三 级 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10g 试 样 ( 钨 的 质量 分 数 小 于 1% 时 ， 称 取 0. 20g 试 样 ) ， 精 确 
至 0. 0001g。 

2) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 20 ~ 25mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3~5mL 硝 酸 (1.42g[mL)， 微 热 至 试 样 完全 溶解 ， 稍 冷 ,， 加 入 12mL 磷酸 
(1.69g/mL) 、12mL 硫酸 溶液 (1+1)， 加 热 蒸 发 至 冒 硫酸 烟 1~2min (溶解 试 样 后 ， 
若 仍 有 碳化 物 ， 则 可 在 冒 硫酸 烟 时 滴 加 硝酸 予以 破坏 )， 冷却 ， 加 入 约 50mL 水 ， 者 沸 
溶解 盐 类 ( 试 样 中 含 包 或 铜 时 ， 应 加 入 10mL 草酸 溶液 ， 者 沸 10min) ， 冷 却 至 室温 ， 
移入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
显 色 液 : 当 钨 的 质量 分 数 大 于 或 等 于 6% 时, 移 取 5.00~10.00mL 试 液 置 于 50mL 
容量 瓶 中 ， 加 入 约 30mL 氧化 亚 锡 溶液 ， 准 确 加 入 1. 00mL 三 氧化 詹 溶液 、3. 00mL 硫 氰 
酸 钾 溶液 ， 用 氧化 亚 锡 溶液 稀释 至 刻度 ， 播 义 ， 放 置 13min。 当 钨 的 质量 分 数 大 于 6% 
时 ， 移 取 5. 00mL 试 液 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 加 入 60 ~70mL 握 化 亚 锡 溶液 ， 准 确 加 入 
2. 00mL 三 氧化 钛 溶液 ， 加 入 6. 00mL 硫 氰 酸 钾 溶液 ， 用 氧化 亚 锡 深 液 稀 释 至 刻度 ， 播 
名， 放置 15min。 

参 比 液 : 移 取 5. 00 ~ 10. 00mL 试 液 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 当 钨 的 质量 分 数 大 于 6% 
时 ， 移 取 5. 00mL 试 液 放 入 100mL 容量 瓶 中 ， 用 和 氧化 亚 锡 溶液 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

@) 测量 : 将 显 色 液 移 和 0.5~ 2cm 吸收 焉 中 ， 对 照 参 比 液 ， 于 400nm 或 420nm 波 
长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 钨 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 钨 校准 曲线 A 〈 适 用 于 钨 的 质量 分 数 大 于 或 等 于 1% ) : 称 
取 0. 10g 与 试 样 主要 成 分 ( 镍 、 铁 、 铬 、 钼 、 销 等 ) 含量 相近 但 不 含 钨 的 合金 试 样 数 
份 (或 配制 合成 溶液 数 份 )， 置 于 150mL 烧杯 中 ， 依 次 加 入 0.00mL、3.00mL、 
6.00mL、9.00mL、12.00mL、15.00mL、18.00mL、21. 00mL 钨 标准 溶液 ， 各 加 入 
20 ~25mlL 盐酸 (1. 19g/mL) 、3 ~5mL 硝酸 (1.42g/mL) ， 以 下 按 试 样 溶解 ， 转 移 试 液 
于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

钨 校准 曲线 B (适用 于 含 钨 的 质量 分 数 小 于 1% ) : 称 取 0. 20g 与 试 样 主要 成 分 
( 镍 、 铁 、 铬 、 钼 、 销 等 ) 含量 相近 但 不 含 钨 的 合金 试 样 数 份 (或 配制 合成 溶液 数 
份 )， 置 于 150mL 烧杯 中 ， 依 次 加 入 0.00mL、0.5mL、1.00mL、1.50mL、2. 00mL、 
2. 50mL 钨 标准 溶液 ， 各 加 入 20 ~25mL 盐酸 (1. 19g/mL) 、3 ~5mL 硝酸 (1.42g/mL)， 
以 下 按 试 样 溶解 ， 转 移 试 液 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

移 取 10. 00mL 上 述 溶 液 置 于 数 个 100mL 容量 瓶 中 ,， 按 “ 显 色 液 ”中 的 规定 加 入 氧 
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化 亚 锡 溶液 ， 按 试 样 溶液 进行 显 色 操作 ， 测 量 其 吸光 度 。 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 
钨 量 为 横 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 
(4) 结果 计算 ， 试 样 中 钨 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 








ml 
w(W)=— x100% 
m 


式 中 mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 忽 量 ( mg) ; 
mm 一 一 显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

十 四 、 包 含 量 的 测定 

1. 四 茶 砷 所 盐酸 盐 重 量 法 测定 包 含 量 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 酸 浴 解 ， 在 浓度 大 于 5molL 的 氧 氟 酸 介质 中 ,， 锯 ( 钼 ) 被 
四 茶 砷 握 盐 酸 盐 完全 沉淀 ， 过 滤 后 ， 烘 干 、 灰 化 、 灼 烧 成 氧化 物 ， 称 量 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 包 含 量 的 测定 ， 也 适用 于 乌 含 量 的 测定 ， 测 定 范 围 为 
0. 50% (质量 分 数 ) 以 上 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g[mL) 、 氧 氟 酸 (1. 15g/mL)。 

2) 酒石酸 溶液 (200g[L) 。 

3) 四 茶 砷 氧 盐 酸 盐 溶液 (20g/L)。 

4) 洗涤 液 : 于 1000mL 稀 氧 氟 酸 溶液 【 氧 氟 酸 溶液 的 含量 不 应 小 于 20% (体积 4 
数 ) ] 中 加 入 10mL 四 茶 砷 毛 盐 酸 盐 溶液 ， 混 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 1. 00g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测定 

Oz 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 250mL 塑料 烧杯 中 ， 加 入 20mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
5mL 硝酸 (1.42g/mL) [ 若 试 样 中 钨 含量 较 高 ， 则 可 在 溶解 时 先 加 入 20mL 氧 氢 酸 
(1.15g/mL) ， 然 后 再 补 加 氢气 酸 ， 使 总 量 为 60mL。 若 试 样 不 易 溶解 ， 则 可 适当 调整 盐 
酸 及 硝酸 的 用 量 ] ， 于 沸水 浴 中 加 热 溶解 ， 加 入 60mL 氧 氟 酸 (1.15g/mL) 、15mL 酒 石 
酸 溶液 ， 继 续 于 沸水 浴 中 保温 20min ( 若 有 碳化 物 等 不 溶 物 存在 ， 则 应 经 塑料 漏斗 过 
滤 ， 用 少量 水 洗涤 滤纸 数 次 ) ， 以 水 稀释 试 液 至 120mL 左右 ， 在 不 断 搅拌 下 加 入 25mL 
四 茶 砷 握 盐 酸 盐 溶液 ， 再 置 于 热 水 浴 中 保温 30min， 用 中 速 定量 滤纸 并 加 少量 纸浆 过 
滤 ， 用 洗涤 液 充 分 洗涤 沉淀 15 次 以 上 。 

@) 测量 : 将 滤纸 及 沉淀 物 置 于 铂 坦 塌 中 〈 纪 折 和 春 ) ， 于 通风 橱 内 的 电炉 上 烘 干 后 ， 
再 折 羡 滤纸 ， 继 续 烘 滤纸 至 焦 黄 ,移入 已 恒 重 的 瓷 南 坑 (m,) 中 ， 灰 化 后 ， 在 高 温 炉 
中 于 900C 灼 烧 30min， 取 出 稍 冷 ， 于 干燥 器 中 冷却 至 室温 ， 称 量 ， 并 反复 灼 烧 至 恒 
EE 〈mu ) 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 包 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
(mm —m,) x0.6990 
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式 中 ”m 一 一 沉淀 及 瓷 圭 塌 的 质量 〈(g) ; 
1 一 一 瓷 寺 塌 的 质量 〈g) ; 
称 样 量 (g) ; 
0. 6990 一 一 五 氧化 二 锟 换算 成 包 的 系数 。 

注意 : 车 试 样 只 含 钥 ， 则 经 灼 烧 后 沉淀 为 五 氧化 二 钥 ， 五 氧化 二 乌 换 算 成 乌 的 系 
数 为 0. 8198。 若 试 样 中 饱和 乌 共 存 ， 则 沉淀 为 包 和 钥 的 混合 氧化 物 。 在 计算 时 ， 可 先 
用 其 他 方法 测 得 乌 的 含量 ， 换 算 成 五 氧化 二 钥 的 质量 ， 再 从 包 和 钥 的 混合 氧化 物 的 质 
量 中 减 去 这 个 质量 ， 从 而 得 出 包 的 含量 。 

2. 和 氨 代 磺 酚 C 吸光 光度 法 测定 包 含 量 

(1) 方法 提要 试 样 用 酸 溶解 ， 在 3molL 盐酸 介质 中 ， 有 酒石酸 存在 的 情况 下 ， 
包 与 氧 代 磺 酚 C 形成 蓝 色 络 合 物 ， 于 660nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 
包 量 。 

钨 、 钒 等 元 素 的 影响 可 用 酒石酸 络 合 而 消除 。 高 含量 钼 的 影响 可 用 抗坏血酸 还 原 
而 消除 。 钼 干扰 严重 ， 故 本 方法 不 适用 于 含 钥 试 样 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 包 含 量 的 测定 ， 不 适用 于 含 钥 试 样 中 包 含 量 的 测定 ， 测 
定 范围 为 0.10%~3.00% (质量 分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g[mL) 、 硫 酸 (1.84g/mL)、 氧 气 酸 (1. 15g/mL)、 
乙醇 (95% ) 、 硫 酸 (1 +1) 、 硫 酸 (1 +9) 、 氧 氟 酸 (1 +6) 、 盐 酸 (1 +1) 、 磷 酸 (1 +1)。 

2) 酒石酸 溶液 (300g/L)。 

3) EDTA ( 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 ) 溶液 (10g/L)。 

4) 抗坏血酸 溶液 (25g/L) : 现 用 现 配 。 

5) 包 标 准 溶 液 A (0.25mg/mL) : 称 取 0.3578g 预先 干燥 至 恒 量 的 高 纯 五 氧化 二 
包 ， 置 于 50mL 瓷 寺 声 中 ， 加 入 12g 焦 硫 酸 饰 ， 放 入 高 温 妨 ， 于 650% 熔融 至 透明 ， 取 
出 冷却 ， 置 于 400mL 烧杯 中 ， 用 70mL 酒石酸 溶液 浸 取 熔 块 ， 者 沸 至 溶液 透明 ， 稍 冷 ， 
加 入 200mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 冷却 至 室温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 播 匀 。 

6) 锯 标准 溶液 B (0. 10mg/mL) : 移 取 20. 00mL 锯 标准 溶液 A， 置 于 50mL 容量 瓶 
中 ， 用 硫酸 溶液 (1 +9) 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

7) 握 代 磺 酚 C 溶液 (0. 5g/L) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0.05~0.20g 试 样 ( 含 妮 0.2~1mg)， 精 确 至 0.0001g。 
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2) 测定 

Q@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 15 ~ 20mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3~5mL 硝 酸 (1. 42g/mL) 、2mL 磷酸 溶液 (1 +1) [ 试 样 中 钨 的 质量 分 数 大 于 10% 时 ， 
应 加 入 3mL 磷酸 洲 液 (1+1)， 制 备 校准 曲线 洲 液 时 也 应 加 入 相近 量 的 钨 和 等 量 的 磷 





酸 ] ， 加 热 至 试 样 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 8mL 硫酸 溶液 (1+1)， 蒸 发 至 微 骨 硫 酸 烟 时 ， 滴 
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加 硝酸 破坏 碳化 物 ， 继 续 加 热 至 冒 硫酸 烟 ， 冷 却 后 ， 沿 杯 辟 加 入 20mL 酒石酸 溶液 ， 加 
少量 水 并 者 沸 至 溶液 透明 ,冷却 ， 移 人 100mL [ 包 的 质量 分 数 大 于 1% 时 ， 可 将 试 液 稀 
释 至 250mL 容量 瓶 中 ， 制 备 校准 曲线 时 也 稀释 至 250mL 容量 瓶 中 ， 并 加 入 锟 标准 溶液 
A， 且 试 液 放置 时 间 不 宜 太 和 久 ] 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 

当 试 样 中 钼 的 质量 分 数 大 于 5$% 时 ， 应 对 试 液 做 如 下 处 理 : 移 取 5. 00mL 试 液 置 于 
50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 SmL EDTA 溶液 、2mL 抗坏血酸 溶液 ， 于 沸水 浴 中 者 沸 Imin， 取 
出 立即 以 流水 冷却 至 室温 ， 加 入 25mL 盐酸 溶液 (1+1)、S$nmL 乙醇 (95% ) 。 

当 试 样 中 欠 ( 铬 ) 的 质量 分 数 大 于 0.5% 时 ， 应 对 试 样 做 如 下 处 理 : 试 样 加 入 适 
量 的 盐酸 (1.19g/mL) 和 硝酸 (1.42g/mL) 溶解 后 ， 稍 冷 ， 加 入 10mL 硫酸 



























































(1. 84g/mL) [注意 : 勿 加 磷酸 溶液 (1 +1)] ， 加 热 蒸发 至 骨 硫 酸 烟 1~2min。 冷 却 后 ， 
加 入 30mL 酒石酸 溶液 ， 加 热 溶解 盐 类 ， 者 沸 试 液 至 透明 ,冷却 至 室温 ， 移 人 250mL 














容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 。 
显 色 液 : 移 取 5. 00mL 试 液 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 SmL EDTA 溶液 、25mL 盐酸 
溶液 (1+1) 、5mL 乙醇 ， 摇 匀 后 ,准确 加 入 3. 00mL 氧 代 磺 酚 C 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻 
度 ， 摇 名， 在 20~35C 放 置 40min。 

@ 测量 : 移 取 部 分 显 色 液 置 于 2cm 吸收 租 中 ， 然 后 向 剩余 的 显 色 液 中 滴 加 0.75mL 
氧气 酸 溶液 (1 +6) ， 充 分 摇动 至 试 液 蓝 色 消 失 ， 并 以 此 试 液 作为 参 比 液 ， 于 660nm 波 
长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 包 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 0. 05 ~ 0. 20g 与 试 样 同 基 体 但 不 含 饮 、 钼 的 合金 样品 数 
份 (或 配 成 不 含 饮 、 钥 的 合成 底 液 数 份 )， 各 加 入 适量 的 盐酸 (1.19g/mL) 和 硝酸 
(1.42g/mL) ， 加 热 溶解 ， 加 入 2mL 磷酸 溶液 (1 +1)、8mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 加 热 
藻 至 冒 硫酸 烟 ， 冷却 后 ,依次 加 入 0.00mL、2.00mL、4.00mL、6.00mL、8.00mL、 
10. 00mL 包 标 准 溶液 B 或 包 标 准 深 液 A， 各 加 入 20mL 酒石酸 溶液 及 少量 水 ， 者 沸 至 溶 
液 透 明 ， 冷却 至 室温 ， 移 人 100mL 或 250mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 以 下 
按 试 样 溶液 显 色 、 测 量 ， 逐 个 向 剩余 的 显 色 液 中 加 入 0.75mL 氧 氟 酸 (1+6) 溶液 作 
为 参 比 液 ， 测 量 出 每 份 溶液 的 吸光 度 。 

以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 锟 量 为 横 坐 标 绘制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 包 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

















































































































No 
w( Nb) x100% 


式 中 “mm 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 锯 量 (mg ) ; 
显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

十 五 、 钥 含量 的 测定 

在 此 介绍 焦 性 没食子 酸 吸光 光度 法 。 

1. 方法 提要 

在 盐酸 和 确 酸 介质 中 ， 有 氢化 氧 铵 存在 的 情况 下 ， 乌 被 四 茶 砷 毛 盐 酸 盐 完全 沉淀 
而 与 钛 、 铀 、 钨 、 铬 及 大 部 分 包 等 干扰 元 素 分 离 。 沉 淀 用 硝酸 - 高 氯 酸 分 解 。 在 微 酸性 








m 








408 | 材料 化 学 分 析 实 用 手册 











的 草酸 徐 深 液 中 钥 与 焦 性 没食子 酸 生成 黄色 络 合 物 ， 于 400nm 或 420nm 波长 处 测量 吸 
光度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 钥 量 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 钥 含 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.20%~ 5.00% (质量 
分 数 ) 。 

2. 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 硫 酸 (1.84g/mL) 、 高 毛 酸 (1.67g/mL)、 
氧气 酸 (1. 15g/mL)。 














2) 氟化氢 饼 : 固体 。 
3) 草酸 铵 ; 固体 。 








4) 草酸 铵 溶液 (30g/L)。 

5) 四 茶 砷 毛 盐 酸 盐 溶液 (20g/L) : 应 过 滤 后 使 用 。 

6) 洗涤 液 : 于 500mL 水 中 ， 加 入 10g 氟化氢 饺 、$mL 四 茶 砷 氯 盐 酸 盐 溶液 、 
30mL 盐酸 (1. 19g/mL) ， 摇 勺 。 

7) 钥 标 准 溶 液 (0. 40mg/mL) 。 

8) 焦 性 没食子 酸 溶液 (300g/L): 用 大 约 95Y 的 热 水 配 制 ， 冷 却 至 室温 ， 现 用 
现 配 。 

注意 : 该 溶液 若 用 热 的 微 酸性 的 草酸 铵 溶液 (pH 值 约 为 2) 配 迁 
则 可 放置 2~3 周 仍 不 变色 。 

3. 分 析 步 又 

(1) 试 样 称 取 0.10~0.50g 试 样 ( 含 钥 2mg 以 上 ) ， 精 确 至 0. 0001g。 

(2) 测定 

1) 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 300mL 塑料 烧杯 中 ,加 入 25 ~ 30mL 盐酸 
(1.19g/mL)、5 ~10mL 硝酸 (1.42g[mL)， 盖 上 塑料 盖 ， 于 沸水 浴 中 加 热 ， 待 试 样 完 
全 溶解 后 ， 加 入 $g 氟化氢 饺 ， 继 续 在 沸水 浴 中 加 热 约 30min， 取 出 ， 以 温水 稀释 试 液 
至 约 120mL， 用 塑料 棒 搅 名， 加 入 20mL 四 葵 砷 氯 盐酸 盐 浴 液 以 及 少量 纸浆 ， 抄 勾 ， 再 
置 于 近 沸 的 水 浴 中 保温 30min， 取 出 稍 冷 ， 用 塑料 漏斗 和 致密 定量 滤纸 进行 过 滤 ， 并 用 
滤纸 片 擦 净 塑料 杯 壁 上 的 沉淀 ， 用 洗涤 液 充 分 洗涤 10 次 以 上 。 

将 沉淀 和 滤纸 移入 已 成 有 约 30mL 硝酸 (1.42g/mL) 的 150mL 烧杯 中 ， 先 微 热 数 
分 钟 ， 再 加 入 4mL 高 氧 酸 和 8mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 继 续 加 热 使 沉淀 和 滤纸 完全 破坏 ， 
然后 于 高 温 处 仔细 地 把 高 氧 酸 烟 和 硫酸 烟 冒 尽 ( 氢 离 子 对 乌 与 焦 性 没食子 酸 形成 络 合 
物 有 严重 干扰 ， 因 此 应 将 其 驱 尽 。 即 当 开 始 冒 硫酸 烟 时 就 应 敞开 烧杯 冒 烟 约 1min， 稍 





























|， 冷却 至 室温 ， 






































































































































冷 ， 用 少量 水 冲洗 杯 壁 和 表面 租 ， 继 续 加 热 ， 并 敞开 烧杯 将 硫酸 烟 冒 尽 )， 直 至 杯 底 的 
白色 盐 类 干 润 为 止 ， 稍 冷 ， 再 准确 加 入 4. 00mL 硫酸 溶液 (1 +1) [溶液 的 pH 值 对 乌 
和 焦 性 没食子 酸 形成 的 络 合 物 有 较 大 影响 ， 因 此 应 将 硫酸 烟 冒 尽 后 ， 再 准确 加 入 一 定 
量 的 硫酸 溶液 (1 + 1) ,使 溶液 的 pH 值 较 一 致 。 若 试 样 中 乌 含 量 较 高 ， 白 色 盐 类 和 较 
多 ， 则 可 多 加 1~3mL 硫酸 溶液 (1 +1) ] 、50mL 草酸 铵 溶液 及 2g 草酸 铵 ， 加 热 煮 沸 至 


试 液 透明 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
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显 色 液 : 移 取 20. 00 ~25. 00mL 试 液 置 于 50mL 容量 瓶 中 (车 称 取 试 样 中 钥 的 总 含 
量 少 于 4mg 时 ， 则 可 不 经 过 分 取 试 液 ， 而 直接 在 100mL 容量 瓶 中 显 色 ， 即 将 试 液 移 人 
100mL 容量 瓶 中 后 ， 准 确 加 入 40. 00mL 焦 性 没食子 酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 ) ， 准 确 
加 入 20. 00mL 焦 性 没食子 酸 溶液 ， 用 草酸 饼 溶 液 稀 释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

2) 测量 : 将 显 色 液 移入 1cm 吸收 焉 中， 以 参 比 液 (与 校准 曲线 参 比 液 相同 ) 为 
参 比 ， 于 400nm 或 420nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 乌 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 ” 称 取 0.1~0. 5g 与 试 样 主 量 元 素 钛 、 钼 等 含量 相近 但 不 含 乌 
的 合金 样品 两 份 (或 配制 合成 底 液 两 份 )， 与 试 样 同 时 按 试 样 溶解 ， 并 将 两 份 底 液 一 起 
移入 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

移 取 20. 00 ~ 25. 00mL 底 液 数 份 置 于 数 个 50mL 容量 瓶 中 ,依次 加 入 0. 00mL、 
1.00mL、1. 50mL、2.00mL、2. 50mL、3.00mL、4.00mL 钼 标准 溶液 ， 各 准确 加 入 













































































20. 00mL 焦 性 没食子 酸 溶液 ， 以 下 按 试 样 溶 液 显 色 ， 以 不 加 乌 的 那 份 溶液 为 参 比 液 ， 
测量 出 每 份 溶液 的 吸光 度 。 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 乌 量 为 横 坐 标 ,， 绘制 成 校准 
曲线 。 


4. 结果 计算 
试 样 中 乌 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


Mm 
w(Ta) =— x 100% 
m 


式 中 m 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 乌 量 (mg); 
显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg)。 

十 六 、 钳 含量 的 测定 

1. 偶 氮 肿 肝 直接 吸光 光度 法 测定 铬 含量 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 、 硝 酸 及 少量 氧气 酸 溶解 ， 试 液 经 冒 硫酸 烟 驱 尽 氢 离 
子 。 在 约 40% 的 硝酸 介质 中 ， 错 与 偶 氮 肿 五 生成 蓝 色 络 合 物 ， 于 670nm 波长 处 测量 吸 
光度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 氏 量 。 

钨 和 质量 分 数 小 于 4% 的 锯 有 影响 ， 可 用 酒石酸 络 合 而 消除 ; 乌 和 质量 分 数 大 于 
4% 的 饥 有 干扰 ， 可 用 抵消 法 消除 ; 欠 有 严重 干扰 ; 其 他 元 素 的 影响 以 参 比 液 抵 消 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 钳 含 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.02% ~ 0.20% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 硫 酸 (1.84g/mL) 、 氧 氟 酸 (1. 15g/mL)、 
过 氧化 氛 (1. 10g/mL) 、 氨 水 (0.90g/mL)、 盐 酸 (1 +1) 、 硝 酸 (1 +1)、 硝 酸 (5 +95)、 
硫酸 (1 +1)。 

2) 尿素 溶液 (50g/L) : 现 用 现 配 。 

3) 酒石酸 溶液 (200g/L) 。 

4) 气 化 铵 溶液 (200g/L)。 

5) 钳 标 准 溶液 A (0.10mg/mL) : 称 取 0.1351g 预先 干燥 至 恒 量 的 光谱 纯 二 氧化 
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钳 ， 置 于 铀 霸 塌 中 ,加 入 $g 焦 硫 酸 钊 ， 放 人 高 温 炉 中 ， 于 650 ~ 700% 熔融 至 透明 ， 取 
出 冷却 ; 用 25mL 盐酸 溶液 (1 +1) 浸 取 燃 块 于 300mL 烧杯 中 ， 用 水 稀释 至 约 150mL， 
再 加 氨水 (0. 90g/mL) 至 析出 沉淀 (pH 值 约 为 9) ， 并 过 量 10mL， 使 错 沉 淀 完 全 ; 用 
快速 滤纸 过 滤 ， 用 水 洗涤 沉淀 5 次 或 6 次, 再 用 50mL 热 的 硝酸 溶液 (1 +1) 将 沉淀 溶 
解 于 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 洗涤 滤纸 8~10 次 ,， 稍 冷 ， 再 补 加 75mL 硝酸 (1.42g/ 
mL) ， 冷 却 至 室温 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

6) 钳 标 准 溶液 B (0.02mg/mL): 移 取 50. 00mL 猪 标准 溶液 A， 置 于 250mL 容量 
下 中 ， 用 硝酸 浴 液 (5 +95) 稀释 至 刻度 ， 反 名。 

7) 偶 所 和 肿 亚洲 液 (1g/L) 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 200mL 石英 烧杯 中 , 加 入 20 ~ 25mL 盐酸 

(1. 19g/mL) 、3 ~5mL 硝酸 (1.42g/mL) 、15 ~ 20 滴 氧 氟 酸 (1. 15g/mL)， 微 热 至 试 样 
完全 溶解 。 准 确 加 入 10. 00mL 硫酸 溶液 (1 +1) [车 试 样 中 猪 的 质量 分 数 低 于 0.05% ， 
应 加 入 5. 00mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 然 后 加 入 15mL 硝酸 (1. 42g/mL) ] ， 继 续 加 热 蒸发 
至 冒 硫酸 烟 (硫酸 刚 冒 烟 时 离开 热源 ， 冷 却 试 液 ， 用 少量 水 冲洗 杯 壁 和 表面 呈 ， 再 继 
续 加 热 蒸发 至 冒 硫酸 浓 烟 ; 不 盖 表 面 阵 ， 以 便 驱 尽 氟 离子 ) ， 冷 却 ， 加 入 15mL 酒石酸 
溶液 ， 用 少量 水 吹 洗 杯 壁 ， 者 沸 溶 解 盐 类 (注意 此 时 试 液 的 颜色 )， 用 水 稀释 至 约 
60mL， 滴 加 3 ~5 滴 过 氧化 氧 ， 稍 放置 ， 加 热 者 沸 至 试 液 量 上 述 涂 解 盐 类 后 的 颜色 (者 
沸 分 解 过 量 的 过 氧化 氨 时 ， 试 液 由 黄色 变 为 原来 的 游 解 盐 类 后 的 颜色 即 可 。 知 煮沸 时 
间 过 长 ， 试 液 又 呈 淡 黄色 ， 则 对 结果 会 有 影响 ) ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 100mL 容量 瓶 中 ， 
用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 
显 色 液 : 移 取 10.00mL 试 液 ( 奉 试 样 中 铬 的 质量 分 数 低 于 0.05% ， 则 应 移 取 
20. 00mL 试 液 ) 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 硝酸 (1.42g/mL) (加 入 的 硝酸 宜 为 
无 色 的 ， 若 硝酸 带 有 棕 黄 色 ， 则 应 将 硝酸 煮沸 ， 冷 却 后 再 用 ) 、5mL 尿素 溶液 ， 立 即 沿 
容量 瓶 壁 吹 人 少量 水 ， 播 义 ， 放 置 Smin。 准 确 加 入 $. 00mL 偶 氮 肿 亚 溶液 ， 用 水 稀释 
至 刻度 ， 摇 匀 ， 放 置 15 ~20min。 

参 比 液 : 移 取 10. 00mL 试 液 ( 奉 试 样 中 铬 的 质量 分 数 低 于 0.05% ， 则 应 移 取 
20. 00mL 试 液 ) 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 入 20mL 硝酸 (1.42g/mL) 、5mL 尿素 溶液 ， 
立即 吹 入 少量 水 ， 摇 匀 后 放置 Smin， 先 加 入 SmL 气 化 铵 溶液 ， 再 准确 加 入 5. 00mL 偶 
氮 肿 亚 溶 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

@) 测量 : 将 显 色 液 移 和 人 1 ~ 2cm 吸收 王 中 ， 于 670nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 
曲线 上 查 得 钻 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 称 取 0. 1g 与 试 样 主要 成 分 相近 但 不 含 钳 的 合金 样品 数 份 或 
配制 合成 溶液 数 份 〈 虽 经 酒石酸 络 合 ， 但 锯 的 质量 分 数 在 4% 以 上 时 仍 有 人 负 偏 差 .， 乌 
也 有 微弱 的 影响 ， 在 制备 校准 曲线 的 溶液 时 ， 应 加 入 与 试 样 相近 量 的 饮 、 钼 来 抵消 )， 
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置 于 数 个 200mL 石英 烧杯 中 ,依次 加 入 0.00mL、1.00mL、2.50mL、5.00mL、 
7.50mL、10. 00mL 错 标 准 溶液 B， 各 加 入 20mL 盐酸 (1.19g/mL)、3 ~ SmL 硝酸 
(1.42g/mL) 、15 ~20 滴 氢 氟 酸 (1. 15g/mL) ， 微 热 至 样品 溶解 ， 加 入 10. 00mL 硫酸 溶 
液 (1 +1) [ 若 试 样 中 铬 的 质量 分 数 低 于 0.05% ， 则 应 加 入 5. 0mL 硫酸 溶液 (1 +1)， 
然后 加 入 15mL 硝酸 (1. 42g/mL) ] ， 继 续 加 热 蒸发 至 冒 硫酸 烟 (不 六 表面 生 ， 以 便 驱 
尽 氟 离子 ) ， 以 下 按 试 样 溶液 显 色 。 以 不 加 错 的 那 份 溶液 为 参 比 液 ， 测 量 其 吸光 度 ， 绘 
制 校准 曲线 。 
(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铬 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 


























Wa 
w(Zr) =— x100% 
m 


式 中 m 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 钳 量 ( mg) ; 
显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg)。 

2. 锂 试 剂 - 菜 革 取 - 偶 氮 肿 亚 吸 光 光 度 法 测定 钳 含 量 

(1) 方法 提要 试 样 于 盐酸 、 硝 酸 及 氢化 铵 存在 的 情况 下 溶解 ， 在 0.2~4.5mol/L 
的 盐酸 介质 中 ， 独 与 钥 试 剂 形成 的 络 合 物 被 茶 茶 取 ， 以 硫酸 溶液 (2 +3) 反 荣 取 铬 ， 
在 硫酸 溶液 (2 +3) 介质 中 铬 与 偶 氮 肿 卫 生成 蓝 色 络 合 物 ， 于 670nm 波长 处 测量 吸光 
度 ， 从 工作 曲线 上 查 得 钳 量 。 

铁 有 影响 ， 可 用 6molXL 盐酸 洗 去 ， 锯 、 钛 、 钨 、 钥 等 元 素 虽 被 薪 取 ， 但 不 被 硫酸 
溶液 (2+3) 反 荃 取 ， 故 不 影响 测定 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 错 含 量 的 测定 。 测 定 范 围 为 0.03%~0.20% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 硫 酸 (1.84g[mL) 、 氮 水 〈0.90g[mL) 、 盐 
酸 (1 +1)、 硝 酸 (1+1)、 硝 酸 (5+95) 、 硫 酸 (2+3)。 

2) 葵 。 

3) 柠檬 酸 溶液 (400g/L) 。 

4) 氢化 铵 溶液 (100g/L)。 

5) 尿素 溶液 (200g/L) : 现 用 现 配 。 

6) 结晶 三 氧化 铝 (AlC ,6HO) 溶液 (400g/L)。 

7) 钼 试剂 (N- 葵 甲 酰 -N- 茶 肪 ) : 40g/L 冰 乙 酸 溶 液 ， 现 用 现 配 。 

8) 钳 标 准 浴 液 A (0. 10mg/mL) : 同 侦 氮 肿 五 直接 吸光 光度 法 。 

9) 钻 标 准 溶液 B (0.01mg/mL): 称 取 25. 00mL 钳 标 准 溶 液 A， 置 于 250mL 容量 
瓶 中 ， 用 硝酸 溶液 (5 +95) 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

10) 偶 氮 肿 亚 溶液 (lg/L) : 应 过 滤 后 使 用 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0.05 ~0. 10g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 测定 
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@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 100mL 石英 烧杯 中 ， 加 入 10mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
2~3mL 硝 酸 (1. 42g/mL) 、2mL 气 化 铵 溶液 ， 微 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 再 加 入 3 ~ 6mL 柠 
榜 酸 涂 液 〈 视 钨 、 包 含 量 而 定 ， 若 试 样 中 不 含 钨 和 锯 ， 可 不 加 柠檬 酸 溶液 ) ， 继 续 蒸 发 
至 试 液体 积 约 为 10mL， 冷 却 (由 于 显 色 液 中 宜 控 制 错 量 为 5~20pg， 故 当 试 样 中 错 含 
量 较 高 时 ， 可 在 试 样 溶解 后 ， 将 试 液 稀释 至 一 定 体积 ， 再 移 取 部 分 试 液 进行 茜 取 。 注 
意 ， 此 时 萃取 液 的 酸度 应 符合 要 求 ) ; 加 入 2mL 尿素 溶液 ， 移 人 预先 成 有 5mL 结晶 三 
氧化 铝 溶液 和 3mL 钥 试剂 溶液 的 60mL 分 液 漏斗 中 ， 用 少量 水 冲洗 石英 烧杯 三 次 ， 将 
洗 液 并 入 分 液 漏斗 中 ， 用 水 稀释 至 试 液体 积 约 为 30mL; 加 入 10mL 茶 ， 剧烈 振 荡 2min， 
静 置 分 层 后 ， 弃 去 水 相 [ 若 有 机 相 中 有 铁 离 子 存 在 ， 则 可 用 5mL 盐酸 (1 +1) 洗涤 一 



















































































次 ] ;于 分 液 漏斗 中 加 入 5mL 硫酸 溶液 (2 +3) ， 剧 烈 振 荡 2min， 将 水 相 放 和 原石 英 烧 
杯 中 ， 弃 去 有 机 相 。 
显 色 液 : 将 水 相 加 热 莹 发 至 冒 硫酸 烟 ， 滴 加 5 滴 硝 酸 (1.42g/mL)， 继 续 加 热 冒 























烟 ， 如 此 反复 滴 加 硝酸 直至 乌 试 剂 被 完全 破坏 ， 将 硫酸 蒸 干 〈 硫 酸 烟 完全 除 尽 ) ， 冷 
却 ; 准确 加 入 10. 00mL 硝酸 (1.42g/mL)， 沿 杯 壁 吹 入 少量 水 ， 加 热 使 盐 类 溶解 (车 
发 后 体积 不 宜 过 小 ， 以 免 酸度 变化 较 大 ) ， 冷却， 移入 25mL 容量 瓶 中 ， 加 入 lmL 尿素 
溶液 ， 立 即 沿 容量 瓶 壁 吹 和 人 少量 水 (加 尿素 后 应 立即 吹 水 摇 匀 ， 否 则 会 析出 不 易 溶 解 
的 沉淀 。 帮 已 析出 沉 演 ， 则 可 在 热 水 浴 中 加 热 使 其 溶解 )， 择 匀 ，5min 后 准确 加 入 
2. 00mL 偶 氮 肿 耳 溶液， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

@ 测量 : 将 显 色 液 移 入 lem 吸收 焉 中， 以 参 比 液 〈 与 校准 曲线 的 参 比 液 相 同 ) 为 
参 比 ， 于 670mn 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 钳 量 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 于 数 个 100mL 石英 烧杯 中 ， 依 次 加 入 0.00mL、0. 50mL、 
1.00mL、1. 50mL、2. 00mL、2. 50mL、5. 00mL 、7. 00mL 、10. 00mL 猪 标准 溶液 B， 加 
热 蒸发 至 干 , 冷却 ， 各 加 10. 00mL 硝酸 (1.42g/mL)， 沿 杯 壁 吹 入 少量 水 ， 加 热 溶解 
盐 类 ， 以 下 按 试 样 溶液 显 色 ， 以 不 加 铬 的 那 份 溶液 为 参 比 液 测量 其 吸光 度 。 以 吸光 度 
为 纵 坐 标 ， 相 应 的 错 量 为 横 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铬 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 

















































































































的 | 
w(Zr) =— x100% 
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式 中 mj 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 钳 量 ( mg); 
m 一 一 显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

十 七 、 稀 土 含量 的 测定 

1. 芋 取 分 离 - 偶 氮 肿 肚 吸 光 光 度 法 测定 镜 含 量 

(1) 方法 提要 ” 试 样 用 酸 溶解 ， 试 液 经 水 解 分 离 钨 、 锯 、 铀 、 钛 及 大 部 分 钳 后 ， 
在 含有 0. 13mol/L 省 酸 钠 的 8.5 ~ 10molL 硝酸 介质 中 ， 用 甲 基 异 丁 基 甲 酮 革 取 锅 
(I ) ,使 其 与 其 他 稀土 元 素 、 铁 、 镍 和 部 分 钳 分 离 ， 然 后 用 过 和 氧化 氧 -硝酸 溶液 反 芋 取 
饥 ， 饥 与 偶 气 肿 五 生成 蓝 色 络 合 物 ， 于 675nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 
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本 方法 适用 于 高 温 合金 中 名 含量 的 测定 ,测定 范围 为 0.003%~0.20% (质量 


分 数 ) 。 
(2) 主要 试剂 


1) 








lal 








]l 


昌 
肯 


盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 高 氧 酸 (1.69g/mL)、 过 氧化 





(1.10g/mL) 、 盐 酸 (1 +50) 、 硝 酸 (1 +1) 、 硝 酸 (5 +95)。 


2) 
3) 
4) 
5) 
6) 
7) 
8) 
9) 
10) 


氧 氧 化 钠 : 固体 。 

抗坏血酸 : 固体 。 

硝酸 (lmolL) : 存放 于 暗 处 。 

氧 氧 化 钠 溶 液 (50g/L) 。 

二 甲 基 黄 乙醇 溶液 : 1g/L 乙醇 洲 液 。 

反 蔡 取 液 : 过 氧化 氢 与 硝酸 (lmolL) 按 体积 比 1:10 混合 ， 现 用 现 配 。 
澳 酸 钠 深 液 (2molL) 。 

混合 洗 液 : 溴 酸 钠 涂 液 与 硝酸 (lmolL) 按 体积 比 1:15 混合 ， 现 用 现 配 。 

甲 基 异 丁 基 甲 酮 (MIBK) 溶液 : 取 省 酸 钠 溶液 1 份 、 硝 酸 (lmol/L) 15 份 
































及 甲 基 异 丁 基 甲 酮 15 份 ， 一 起 置 于 分 液 漏 斗 中 ， 振 荡 1min， 静 置 ， 弃 去 水 相 ， 有 机 相 
目 ， 随 用 随时 处 理 。 


备 有 





11) 








饥 标 准 溶液 A (15pg/mL) : 称 取 0. 0184g 预先 在 750C 灼 烧 10~15min 的 二 氧 


化 饰 ， 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 30mL 硝酸 溶液 (1 +1)、1 ~2ml 过 氧化 氧 ， 摇 匀 ， 
微 热 至 二 氧化 饥 全 部 溶解 ， 并 者 沸 10 ~ 20min， 冷 却 至 室温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 

































































用 硝酸 浴 液 (5 +95) 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

12) 锦 标 准 溶液 B ( 1.5pg/mL) : 移 取 50. 00mL 锦标 准 溶 液 A， 置 于 500mL 容量 
瓶 中 ， 用 硝酸 洲 液 (5 +95) 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

13) 偶 氮 肿 亚 溶液 (1g/L) 。 

14) 磺 基 水 杨 酸 溶液 (100g/L) : 配制 时 用 氢 氧 化 钠 调节 至 pH 值 约 为 2.4。 

15) 一 氧 乙酸 溶液 (100g/L) : 配制 时 用 氧 氧 化 钠 调节 至 pH 值 约 为 2.4。 

16) 磷酸 二 氧 钾 浴 液 (20g/L) 。 

17) 偶 氮 和 肿 亚 显 色 液 : 于 1000mL 容量 瓶 中 加 入 50mL 偶 氮 肿 亚 溶液 (1lg/L)、 
100mL 磺 基 水 杨 酸 溶液 和 100mL 一 氮 乙 酸 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 








重 配偶 氮 肿 夺 显 色 液 时 ， 应 校正 校准 曲线 ， 因 偶 氮 肿 耳 质量 对 饥 的 测定 影响 较 大 。 


(3) 分 析 步 又 


1) 





试 样 : 称 取 0. 50g 试 样 ( 饥 的 质 


的 


分 数 大 于 0.015% 时 可 减少 称 样 量 ) ， 精 确 至 





0.0001g。 


2) 
3) 


空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 都 应 带 试剂 空白 。 
测定 








Oa 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 20 ~ 30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
5~6mL 硝 酸 (1. 42g/mL) ， 微 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 加 入 1.5~3mL 高 握 酸 (1.69g/mL)， 
加 热 蒸 发 至 崩 高 毛 酸 烟 ， 使 铬 氧化 完全 ， 继 续 营 发 至 近 王 (应 将 高 毛 酸 蒸发 至 近 于 ， 否 
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则 不 易 水 解 完 全 。 但 若 在 高 温 下 莹 发 过 于 ， 又 会 使 结果 偏 低 ， 故 应 谨慎 掌握 此 步 又) ， 加 
入 20mL 热 水 ， 者 沸 至 盐 类 洲 解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 25mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ， 用 干 的 致密 滤纸 过 滤 。 

移 取 5.00mL 滤液 置 于 60mL 分 液 漏斗 中 ， 加 入 9mL 硝酸 (1.42g/mL)、1mL 
溴 酸 钠 溶液 ， 混 匀 ， 加 入 15mL 甲 基 异 丁 基 甲 酮 溶液 ， 振 功 1min， 待 两 相 分 层 后 ， 
将 水 相 放 入 另 一 个 分 液 漏 斗 中 ， 加 入 15mL 甲 基 异 丁 基 甲 酮 溶液 ， 再 茜 取 一 次 ， 
弃 去 水 相 ， 合 并 有 机 相 ， 加 入 3mL 混合 洗 液 ， 轻 揪 三 下 ， 分 层 后 弃 去 水 相 ， 同 样 
再 洗 一 次 〈 用 混合 洗 液 洗 桨 有 机 相 时 ， 应 严格 控制 轻 摇 三 下 ， 和 否则 将 降低 锅 的 回 
收 率 ) ， 然 后 分 别 以 10mL 和 5mL 反 荃 取 液 反 荃 取 两 次 ， 每 次 振荡 0. Smin， 将 水 相 
合并 于 50mL 烧杯 中 (用 过 的 甲 基 异 丁 基 甲 酮 立即 用 水 洗 净 后 可 反复 使 用 ， 用 时 
需 处 理 ) ， 加 入 1.5~3mL 高 氧 酸 (1. 69g/mL) ， 加 热 蒸发 至 冒 高 毛 酸 烟 ， 使 铬 所 
化 完全 ， 用 盐酸 (1. 19g/mL) 和 和 氧化 钠 挥 铬 ， 反 复 操作 使 铬 挥 尽 后 (应 注意 将 铬 
挥 尽 ， 否 则 测定 结果 要 偏 高 。 含 钨 、 锯 较 低 的 试 样 ， 也 可 在 溶解 试 样 后 ， 冒 高 毛 
酸 烟 时 就 挥 铬 ) ， 继 续 莹 发 至 近 和 干 ， 注 入 少量 水 ， 加 热 使 盐 类 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 
移入 25mL 容量 瓶 中 ( 含 钳 试 样 应 在 显 色 前 加 入 0. SmL 磷酸 二 氧 钾 深 液 ， 以 络 合 
被 部 分 萃取 的 微量 钳 ) 。 

显 色 液 : 向 试 液 中 加 入 30 ~40mg 抗坏血酸 、1 滴 二 甲 基 黄 乙醇 溶液 ， 用 氧 氧 化 钠 
溶液 调节 试 液 由 红色 变 黄色 ， 再 用 盐酸 溶液 (1 +50) 调节 试 液 至 红色 ， 准 确 加 入 
10. 00mL 偶 氮 肿 亚 显 色 液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 放 置 5~ 10min。 

@) 测量 : 将 显 色 液 移入 3cm 吸收 下 中 ， 以 空白 试 液 为 参 比 ， 于 675nm 波长 处 测量 
吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 饥 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 于 数 个 50mL 烧杯 中 ,依次 加 入 0.00mL、0. 50mL、 
1. 00mL、2. 00mL、4. 00mL、8. 00mL、12. 00mL 饥 标 准 溶液 B， 各 加 入 3 滴 或 4 
滴 高 氧 酸 (1.69g/mL) ， 加 热 蒸 发 至 干 , 加 入 5mL 硝酸 (1mol/L)， 微 热 使 盐 类 
溶解 ， 并 用 9mL 硝酸 (1mol/L) 转移 试 液 至 60mL 分 液 漏斗 中 ， 加 入 1mL 省 酸 钠 
溶液 ， 播 义 ， 加 入 1$mL 甲 基 异 丁 基 甲 酮 ， 然 后 按 试 样 溶液 进行 操作 。 将 两 次 反共 
取 后 的 水 相合 并 于 50mL 烧杯 中 ， 加 入 lmL 高 氨 酸 (1.69g/mL) ， 加 热 莹 发 至 周 
高 氧 酸 烟 ， 并 继续 莹 发 至 近 干 ， 再 按 试 样 溶液 显 色 ， 以 未 加 锅 的 那 份 浴 液 为 参 比 
液 ， 测 量 其 吸光 度 。 

以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 饥 量 为 模 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 策 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 













































































































































































M0 
w(Ce) =— x100% 
m 


式 中 mm 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 饥 量 (mg) ; 
mm 一 一 显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg)。 
2. PMBP 直接 茶 取 - 偶 气 肿 肝 吸光 光度 法 测定 稀土 总 量 
(1) 方法 提要 试 样 用 酸 溶解 ， 试 液 经 冒 高 氧 酸 烟 ， 滴 加 盐酸 控 铬 ( 铁 基 试 样 
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还 应 在 7~8moLXL 的 盐酸 介质 中 ， 用 甲 基 异 丁 基 甲 酮 茜 取 分 离 大 量 铁 )， 然 后 在 酸性 
溶液 中 ， 用 硫 氰 酸 贸 和 磺 基 水 杨 酸 联合 掩蔽 锰 、 镍 、 钴 、 铜 、 钼 、 钛 、 铝 等 元 素 。 
调节 溶液 的 pH 值 为 5.4~5.8， 用 PMBP- 茶 溶液 禁 取 稀土 ， 再 以 反 茜 取 溶 液 进行 稀 
土 的 反 茜 取 ( 钒 、 钳 、 钨 等 元 素 虽 被 PMBP 茶 取 ,但 不 被 此 反 蔡 取 液 所 反 蔡 取 )， 然 
后 在 pH 值 为 2.4~2.7 的 溶液 中 ,稀土 与 偶 氮 肿 五 生成 蓝 色 络 合 物 ， 于 655nm 波长 
处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 稀土 量 (以 外 的 发 色 曲 线 作 为 测定 稀土 总 量 的 校 
准 曲 线 ) 。 

本 方法 适用 于 高 温 合 金 中 稀土 总 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.002%~0.05% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g/mL)、 高 氢 酸 (1.67g/mL)、 氨 水 (0. 90g/ mL)、 
盐酸 (1+1)、 盐 酸 (1 +5)、 盐 酸 (1+9)、 氮 水 (1+1)、 氮 水 (1 +3)。 

2) 氧化 钠 : 固体 。 

3) MIBK ( 甲 基 异 丁 基 甲 酮 ) 。 

4) 抗坏血酸 : 固体 。 

5) 氧 氧 化 钠 溶 液 (100g/L)。 

6) 乙醇 (1 +4)。 

7) 硫 氰 酸 欠 溶 液 (600g/L) 。 

8) 磺 基 水 杨 酸 溶液 (600g/L) 。 

9) 乙酸 -乙酸 钠 缓 冲 溶液 (pH 值 为 5.7) : 称 取 272g 结晶 乙酸 钠 ， 溶 于 700mL 水 
中 ,在 pH 计 上 以 冰 乙 酸 调 溶液 至 pH 值 为 5.7， 用 水 稀释 至 1000mL， 混 匀 。 

10) PMBP (1- 茶 基 - 3- 甲 基 - 4- 茶 甲 酰基 - 5- 吡 唑 酥 )- 茶 溶 液 (5g/L): 称 取 5g 
PMBP 溶 于 100mL 茶 中 ， 移 人 250mL 分 液 漏斗 中 ， 用 60mL 盐酸 溶液 (1 +5) 振荡 数 
分 钟 进行 洗涤 (除去 PMBP 中 的 少量 钙 )， 弃 去 水 相 ， 再 用 水 洗涤 4 次 或 5 次 ,然后 用 
茶 稀 释 有 机 相 至 1000mL。 

11) 茜 洗 液 : 将 100mL 硫 氰 酸 铵 溶液 、10mL 磺 基 水 杨 酸 溶液 、120mL 乙酸 - 乙酸 
钠 缓冲 溶液 和 370mL 水 置 于 1000mL 烧杯 中 ， 混 匀 。 

12) 反 茜 取 溶 液 : 称 取 2g 抗坏血酸 , 洲 于 适量 水 中 ,加 入 2mL 盐酸 
(1. 19g/mL) ， 用 水 稀释 至 100mL， 摇 匀 。 

13) 磺 基 水 杨 酸 溶液 (100g/L，pH 值 为 2.4) : 称 取 5$0g 磺 基 水 杨 酸 ， 深 于 适量 水 
中 , 在 pH 计 上 以 氧 氧 化 钠 溶液 调节 至 pH 值 为 2.4， 加 水 至 500mL， 过 滤 后 使 用 。 

14) 一 氯 乙 酸 - 乙酸 钠 缓 冲 溶液 (pH 值 为 2.8) : 称 取 47g 一 氯 乙 酸 ， 深 于 适量 水 
中 ,在 pH 计 上 以 2molL 乙酸 钠 溶液 调节 至 pH 值 为 2.8， 用 水 稀释 至 500mL。 

15) 偶 氮 肿 亚 溶液 : 1g/L。 

16) 外 标准 溶液 A (0.10mg/mL): 称 取 0.1154g 高 纯 氧 化 包 (Gd0; ) (预先 在 
750% 灼 烧 20min 并 在 干燥 器 中 冷却 至 室温 ) ， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 加 入 40mL 盐酸 溶液 
(1+1)， 加 热 使 之 完全 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 入 1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
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播 匀 。 

17) 外 标准 溶液 B (0.002mg/mL) : 称 取 10. 00mL 扎 标 准 溶 液 A， 置 于 500mL 容 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 

注意 : 在 未 知 稀土 组 成 的 情况 下 ， 拟 以 忽 元 素 作为 稀土 总 量 的 代表 。 若 已 知 稀土 
成 分 以 饥 组 或 纪 组 为 主 ， 则 可 分 别 用 元 素 饥 或 纪 作为 代表 ， 配 制 成 相应 的 标准 溶液 。 

18) 百 里 酚 蓝 指示 剂 (1g/L) : 称 取 0.05g 百 里 酚 蓝 ， 深 于 50mL 乙醇 溶液 中 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10~0.50g 试 样 ( 含 10~50pg 稀土 )， 精确 至 0. 0001g。 

2) 测定 

人 镍 基 高 温 合金 试 样 

a. 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 加 入 25 ~ 30mL 盐酸 (1. 19g/mL)、 
3 ~5mL 硝 酸 (1. 42g/mL) ， 微 热 至 试 样 完全 溶解 ， 加 入 10mL 高 毛 酸 (1.69g/mL)， 加 
热 至 冒 高 毛 酸 白 烟 ， 使 铬 氧化 完全 ， 滴 加 盐酸 (1. 19g/mL) 挥 铬 数 次 ， 直 至 无 黄 烟 人选 
出 ， 再 加 入 约 0.2g 氧化 钠 ， 继 续 加 热 薰 发 至 近 王 ， 稍 冷 ， 加 入 适量 水 ， 加 热 溶解 盐 
类 ， 稍 冷 ， 将 试 液 移 入 25mL 容量 瓶 中 ,冷却 至 室温 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 义 ， 静 置 
(或 过 滤 后 使 用 ) 。 

b. 禁 取 及 显 色 : 移 取 5.00 ~ 10.00mL 试 液 的 上 层 清 液 (或 滤液 ， 含 4~ 15pg 稀 
土 )， 置 于 100mL 分 液 漏斗 中 ， 加 入 10mL 水 、5mL 磺 基 水 杨 酸 浴 液 、10mL 硫 氟 酸 镁 
溶液 、0. 1 ~0.2g 抗坏血酸 ， 以 氨水 (1 +1) 和 盐酸 溶液 (1 +5) 调节 试 液 至 pH 值 为 
5~6 (用 pH 试纸 检查 )， 加 入 10mL 乙酸 - 乙酸 钠 缓冲 溶液 和 20mL PMBP- 茶 溶液 ， 振 
荡 2min， 静 置 分 层 后 弃 去 水 相 ， 用 20mL 荃 洗 液 洗涤 有 机 相 2 次 或 3 次 ， 每 次 振荡 10 ~ 
15s， 分 层 后 放 尽 洗 液 ， 用 水 洗 净 分 液 漏斗 颈 部 的 内 壁 ， 然 后 加 入 10mL 反 茶 取 溶 液 ， 
振荡 2min， 分 层 后 将 水 相 放 于 50mL 容量 瓶 中 ， 再 反 禁 取 2 次 (每 次 加 入 5mL 反 茜 取 
溶液 ， 振 荡 15 ~20s) ， 将 水 相合 并 于 50mL 容量 瓶 中 。 

显 色 液 : 向 试 液 中 加 入 5mL 磺 基 水 杨 酸 溶液 ， 加 入 2 滴 百 里 酚 蓝 指示 剂 ， 以 氨水 
(1 +3) 调节 试 液 至 检 色 (pH 值 为 2.5) ， 加 入 5mL 一 氧 乙酸 - 乙酸 钠 缓冲 溶液 ， 加 入 
2. 00mL 偶 氮 肿 亚 溶液， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

c. 测量 : 将 显 色 液 移入 3 ~S$cm 吸收 于 中 ， 以 水 为 参 比 ， 于 655nm 波长 处 测量 吸光 
度 , 减 去 校准 曲线 中 未 加 外 的 那 份 溶液 的 吸光 度 后 ， 从 校准 曲线 上 查 得 稀土 量 。 

@) 铁 基 高 温 合金 试 样 

a. 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 中 ， 按 镍 基 高 温 合金 试 样 制备 试 液 。 

b. 蔡 取 : 移 取 10. 00mL 试 液 的 上 层 清 液 (或 滤液 )， 置 于 100mL 分 液 漏斗 中 ， 加 
入 15mL 盐酸 (1. 19g/mL) 、12mL MIBK， 振 荡 2min， 分 层 后 将 水 相 放 入 100mL 烧杯 
中 ， 弃 去 有 机 相 ， 用 少量 水 冲洗 分 液 漏斗 2 次 ， 然 后 将 水 相 再 倒 人 原 分 液 漏斗 中 ， 补 
加 10mL 盐酸 (1. 19g/mL) ， 加 入 10mL MIBK， 重 复 茜 取 一 次 。 将 水 相 移入 原 100mL 烧 
杯 中 ， 在 热 水 浴 上 挥发 残留 在 试 液 中 的 有 机 试剂 ， 并 将 试 液 加 热 蒸发 至 1SmL 左右 ， 稍 
冷 ， 加 入 5mL 硝酸 (1.42g[mL)， 微 热 数 分 钟 后 ， 再 加 入 3mL 高 氯 酸 (1. 69g/mL)， 
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加 热 蒸 发 至 冒 高 氧 酸 白 烟 ， 直 至 近 于 ， 加 入 少量 水 ， 加 热 溶解 盐 类 ， 冷 却 。 

c. 测量 : 将 试 液 移入 100mL 分 液 漏斗 中 ， 用 水 将 烧杯 吹 洗 3 次 ， 将 洗涤 液 均 并 入 
分 液 漏斗 中 (使 试 液 总 体积 约 20mL) ， 加 入 5mL 磺 基 水 杨 酸 溶液 、10mL 硫 氰 酸 铵 溶液 
和 0.1~0.2g 抗坏血酸 ， 以 下 按 镍 基 高 温 合金 试 样 显 色 、 测 量 ， 以 水 为 参 比 ， 测 量 其 吸 
光度 。 

3) 校准 曲线 的 绘制 : 于 8 个 100mL 分 液 漏 斗 中 ， 依 次 加 入 0.00mL、1. 00mL、 
2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL 、5. 00mL 、6. 00mL 、7. 00mL 外 标准 溶液 B， 各 加 水 稀释 至 
约 20mL [空白 应 补 加 数 滴 盐 酸 (1. 19g/mL) ] ， 各 加 入 5mL 磺 基 水 杨 酸 溶液 、10mL 硫 
氰 酸 铵 溶液 和 0. 1~0. 28g 抗坏血酸 ， 以 下 按 分 析 步 又 镍 基 高温 合 金 试 样 显 色 、 测 量 ， 以 
水 为 参 比 ， 测 量 其 吸光 度 。 

用 不 加 外 标准 溶液 的 那 份 溶液 为 参 比 液 ， 测 量 吸光 度 ， 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 
的 外 量 为 横 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 稀土 总 量 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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ml 
w(RE) =— x100% 
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式 中 mj 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 稀土 量 (mg); 
显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

3. DBC- 偶 气 肿 吸光 光度 法 测定 刨 含量 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 和 硝酸 溶解 ， 加 入 克 酸 络 合 钨 、 包 等 元 素 ， 在 0. 24 ~ 
2. 4mol/L 的 盐酸 溶液 中 ， 饰 或 混合 轻 稀土 元 素 与 DBC- 偶 氮 肿 生 成 紫色 络 合 物 ， 于 
640nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 久 量 (或 舍 久 混 合 轻 稀土 总 量 ) 。 

钛 的 干扰 可 用 苗 查 仁 酸 加 以 掩蔽 而 消除 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 钱 ( 仅 含 饥 ) 含量 的 测定 ， 也 适用 于 高 温 合 金 中 以 饥 为 
主 的 混合 轻 稀 土 总 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.0010%~0.200% (质量 分 数 )。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1.19g/mL)、 硝 酸 (1.42g[mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 氧 氢 酸 (1. 15g/mL)、 
盐酸 (1+1)、 硫 酸 (1 +1)。 

2) 苦 柑 仁 酸 溶液 (100g/L) 。 

3) 焦 磷酸 钠 溶液 (100g/L) : 用 热 水 配制 ， 冷 却 至 室温 。 

4) 六 偏 磷 酸 钠 溶液 (100g/L) : 加 热 搅 拌 溶解 ， 冷 却 至 室温 。 

5) 饥 标 准 溶液 A (0.10mg/mL) : 称 取 0. 1228g 二 氧化 饰 (基准 试剂 或 光谱 纯 ， 先 
在 750% 灼 烧 30min 并 在 干燥 器 内 冷却 至 室温 ) ， 置 于 150mL 烧杯 中 ， 用 少量 盐酸 
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1000mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 
6) 饥 标 准 溶液 B (0. 005mg/mL) : 用 久 标 准 溶液 A 配制 。 
7) 饥 标 准 溶液 C (0. 0005mg/mL) : 用 策 标准 溶液 A 配制 。 
8) DBC- 偶 氮 肿 溶液 (0.5g[L) 。 
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(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10 ~0. 50g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 应 带 试剂 空白 。 

3) 测定 

Qa 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 〈 或 锥 形 瓶 ) 中 ， 加 入 15 ~30mL (根据 
称 样 量 而 定 ) 适宜 比例 的 盐酸 (1. 19g/mL) 、 硝 酸 (1. 42g/mL) 混合 酸 ， 加 热 溶解 。 

加 入 7.5mL 磷酸 (1.69g[mL) ( 试 样 含 钨 时 应 与 盐酸 、 硝 酸 混合 酸 一 起 加 入 )、 
4mL 硫酸 溶液 (1 +1) (加 入 硫酸 是 为 了 便于 观察 冒 烟 状 况 ， 者 能 控制 好 磷酸 的 冒 烟 情 
况 ， 则 可 不 加 硫酸 ) ， 微 热 煮 沸 ， 移 至 高 温 处 ， 加 热 薰 发 至 冒 烟 ， 取 下 冷却 ， 加 入 
10mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 煮 沸 ， 冷 却 至 室温 ， 移 人 50mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 

显 色 液 : 移 取 5. 00mL 试 液 ， 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 盐酸 溶液 (1+1)、 
4mL 否 杏 仁 酸 洲 液 、S$mL 焦 磷酸 钠 溶液 ， 准 确 加 入 2. 50mL DBC- 偶 氮 肿 溶液 ， 用 水 稀 
释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

参 比 液 : 移 取 5. 00mL 试 液 ， 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 盐酸 溶液 (1+1)、 
4mL 若 杏 仁 酸 溶液 、SmL 焦 磷酸 钠 溶液 ， 加 入 1. 5mL 六 偏 磷酸 钠 浴 液 ， 再 准确 加 入 
2. 50mL DBC- 偶 氮 肿 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

@ 测量 : 将 显 色 液 移 人 1~3cm 吸收 下 中， 以 参 比 液 为 参 比 ， 于 640nm 波长 处 测 
量 吸 光度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 久 量 或 售 钟 混合 轻 稀 土 总 量 。 
注意 : 当 高 温 合 金 中 所 含 不 是 单独 饥 元 素 ， 而 是 混合 轻 稀 土 时 ， 由 于 其 主要 成 分 
是 饥 ， 故 可 用 久 的 校准 曲线 来 代替 售 饥 混合 轻 稀 土 总 量 的 校准 曲线 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 5.0mL 试剂 空白 溶液 六 份 ， 分 别 置 于 六 个 25mL 容量 瓶 
中 ,根据 试 样 中 钟 含量 的 高 低 ， 分 别 加 入 0.00mL、1.00mL、2.00mL、3. 00mL、 
4.00mL、5. 00mL 久 标 准 溶 液 C 或 0.00mL、0.50mL、1.50mL、2. 50mL、3. 50mL、 
4. 00mL 饥 标 准 溶液 B， 然 后 按照 试 样 溶液 进行 显 色 ， 以 不 加 绩 的 那 份 溶液 为 参 比 液 ， 
按 试 液 的 制备 中 的 “测量 ”操作 测量 其 吸光 度 。 

以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 饥 量 为 模 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 饥 (或 含 钱 混 合 轻 稀 土 总 量 ) 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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式 中 mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 乌 量 (或 售 饥 混 合 轻 稀 土 总 量 ) (mg); 
mm 一 一 显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 
4. DBC- 偶 氮 肿 吸光 光度 法 测定 铀 含量 
(1) 方法 提要 ” 试 样 用 盐酸 和 硝酸 溶解 ， 加 入 磷酸 络 合 钨 、 锯 等 元 素 。 在 盐酸 介 
质 中 ， 铀 与 DBC- 偶 氮 肿 生成 紫色 络 合 物 ， 于 640nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 
查 得 钢 量 。 
本 方法 适用 于 销 基 高 温 合金 中 钢 含 量 的 测定 ,测定 范围 为 0.010%~0.30% (质量 
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分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL) 、 硝 酸 (1.42g/mL) 、 盐 酸 (1 +1)。 

2) 焦 磷 酸 钠 溶液 (100g/L) : 用 热 水 配制 。 

3) DBC- 偶 氮 肿 溶液 (0. 5g/L)。 

4) 六 偏 磷 酸 钠 溶液 (100g/L) : 配制 时 宜 加 热 搅 拌 。 

5) 镁 标准 溶液 A (0. 10mg/mL) : 称 取 0. 1180g 光谱 纯 三 氧化 二 铜 ， 置 于 150mL 烧 
杯 中 ， 加 入 10mL 盐酸 溶液 (1 +1)， 加 热 至 完全 溶解 ， 冷 却 至 室温 ， 移 入 1000mL 容 
量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 播 匀 。 
6) 铀 标准 溶液 B (0.0025mg/mL) : 移 取 25. 00mL 铀 标准 溶液 A， 置 于 1000mL 容 
量 瓶 中 ， 加 入 约 3mL 盐酸 溶液 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 10 ~0.20g 试 样 ， 精 确 至 0. 0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 应 带 试剂 空白 。 

3) 测定 

Q 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 烧杯 (或 锥 形 瓶 ) 中 ， 加 入 15 ~ 20mL 盐酸 
(1. 19g/mL)， 微 热 ， 滴 加 硝酸 (1. 42g/mL) 溶解 试 样 ， 待 反应 缓慢 时 ， 继 续 滴 加 硝酸 
(1.42g/mL) ， 直 至 试 样 完全 溶解 。 

加 入 10mL 磷酸 (1.69g/mL) [ 若 试 样 含 钨 ， 则 应 在 分 解 试 样 时 与 盐酸 同时 加 入 ] ， 
微 热 煮 沸 ， 移 至 高 温 处 ， 加 热 蒸 发 至 刚 冒 磷酸 烟 ， 立 即 取 下 冷却 ， 加 入 10mL 盐酸 溶液 
(1+1)， 加 热 煮 沸 ， 冷 却 至 室温 ， 移 和 人 100mL 容量 瓶 中 ( 若 试 液 浑浊 ， 则 应 用 快速 滤 
纸 过 滤 ， 洗 次 ) ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

显 色 液 : 移 取 5.00 ~ 10.00mL 试 液 ， 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 盐酸 溶液 
(1+1)、5nmL 焦 磷酸 钠 浴 液 ， 准 确 加 入 2. 50mL DBC- 偶 氮 肿 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 
角色 。 

参 比 液 : 移 取 5.00 ~ 10.00mL 试 液 ， 置 于 25mL 容量 瓶 中 ， 加 入 5mL 盐酸 溶液 
(1 +1) 、5mL 焦 磷酸 钠 溶液 ， 加 入 1mL 六 偏 磷酸 钠 溶液 ， 准 确 加 入 2. 50mL DBC- 偶 氮 
肿 溶液 ， 以 用 水 稀释 至 刻度 ， 揪 匀 。 

@ 测量 : 将 显 色 液 移 人 2cm 吸收 下 中， 以 参 比 液 为 参 比 ， 于 640nm 波长 处 测量 吸 
光度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 铀 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 : 移 取 七 份 5.00 ~ 10. 00mL 试剂 空白 溶液 置 于 七 个 25mL 容量 
于 中 ， 分 别 加 入 0. 00mL、1. 00mL、2. 00mL、3. 00mL、4. 00mL、5. 00mL 、6. 00mL 铀 标 
准 溶液 B， 各 加 入 SmL 盐酸 溶液 (1 +1) 、5mL 焦 磷酸 钠 溶液 ， 准 确 加 入 2. 50mL DBC- 
偶 氮 肿 溶液 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

将 各 铀 标准 系列 显 色 液 移入 2cm 吸收 下 中 ， 以 不 加 铀 的 那 份 溶液 为 参 比 液 ， 测 量 
其 吸光 度 。 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 镁 量 为 横 坐 标 绘制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 铀 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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25 
w(La) =— x 100% 
m 


式 中 mi 一 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 铀 量 (mg ) ; 
mm 一 一 显 色 液 中 所 含 的 试 样 量 (mg) 。 

十 八 、 硼 含量 的 测定 

在 此 介绍 甲醇 获 饮 -姜黄 素 吸光 光度 法 。 

(1) 方法 提要 试 样 用 盐酸 和 硝酸 溶解 ， 试 液 经 冒 硫酸 和 磷酸 烟 ， 驱 尽 硝酸 ， 在 
石英 莹 馏 器 中 进行 甲醇 荧 馏 分 离 ， 使 硼 与 甲醇 生成 低 沸 点 的 硼酸 甲 酯 被 蒸 出 ， 用 氧 氧 
化 钠 溶液 吸收 。 在 冰 乙 酸 - 硫酸 介质 中 ， 硼 和 姜黄 素 生 成 红色 络 合 物 ， 于 560nm 波长 处 
测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 确 量 。 

本 方法 适用 于 高 温 合金 中 硼 含 量 的 测定 ， 测 定 范围 为 0.0005% ~ 0.20% (质量 
分 数 ) 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 (1. 19g/mL)、 硝 酸 (1.42g[mL) 、 磷 酸 (1.69g/mL)、 冰 乙酸 (1.05g/mL)、 
硫酸 (1. 84g/mL) 、 甲 醇 、 丙 酮 。 

2) 无 水 碳酸 钠 。 

3) 硫酸 : 取 50mL 浓 硫 酸 (1.84g/mL) 置 于 盛 有 10mL 水 的 铂 于 中 〈 铂 严 容 积 约 
为 130mL) ， 摇 勺 ， 滴 加 约 10mL 氧气 酸 ， 加 热 至 冒 硫酸 烟 约 30min， 冷却 至 室温 后 ， 储 
存 于 石英 器 耿 中 。 

4) 氧 氧 化 钠 溶液 (10g/L) : 储存 于 塑料 瓶 中 。 

5) 硫酸 -磷酸 混合 酸 : 硫酸 、 磷 酸 (1.69g/mL) 和 水 按 5:3:2 体积 比 混合 。 

6) 硫酸 - 冰 乙 酸 混合 酸 。 硫 酸 和 冰 乙 酸 (1.05g/mL) 按 1:1 体积 比 混合 。 

7) 姜黄 素 - 冰 乙酸 溶液 : 1g/L 冰 乙 酸 溶液 ， 储 存 于 塑料 瓶 中 。 

8) 硼 标 准 溶液 A (0.10mg/mL): 称 取 0.1145g 硼酸 (质量 分 数 大 于 或 等 于 
99.9% ) ， 置 于 100mL 烧杯 中 ， 用 适量 水 溶解 后 ， 移 入 200mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 
刻度 ， 摇 匀 。 

9) 硼 标 准 深 液 B (0. 005mg/mL) : 移 取 10. 00mL 硼 标 准 溶液 A， 置 于 200mL 容量 
瓦 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 匀 。 

(3) 分 析 步 又 

1) 试 样 : 称 取 0. 025 ~0. 50g 试 样 ( 燕 馏 时 试 液 中 的 硼 量 在 5~25kg 范围 内 ) ， 精 
确 至 0.0001g。 

2) 空白 试验 : 随同 试 样 做 空白 试验 ， 每 次 测定 均 应 带 试 剂 空白 。 

3) 测定 

@ 试 液 的 制备 : 将 试 样 置 于 150mL 石英 烧杯 中 ， 加 入 20 ~ 30mL 盐酸 
(1.19g/mL) 、3~5mL 硝酸 (1.42g[mL) ， 微 热 至 试 样 完 全 溶解 ， 稍 冷 ， 加 入 10mL 硫 
酸 - 磷酸 混合 酸 ， 加 热 莹 发 至 骨 硫 酸 烟 5~ 10min ( 若 试 样 含 酸 不 深 硼 ， 为 测 全 硼 可 于 时 
硫酸 烟 后 冷却 ， 加 入 20mL 水 溶解 盐 类 ， 用 慢 速 滤 纸 进 行 过 滤 ， 将 滤纸 及 残渣 置 于 铂 霸 
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塌 中 ， 经 烘 干 、 灰 化 后 ， 加 入 1g 无 水 碳酸 钠 ， 搅 匀 ， 于 950% 熔融 3min， 用 部 分 主 液 
浸出 炊 块 ， 用 水 洗 净 铀 寺 声 ， 将 浸出 液 并 和 人 主 液 ) ， 冷 却 ， 加 入 SmL 水 溶解 盐 类 ， 并 把 
试 液 移 人 麻 口 锥 形 石 英 蒸 馏 瓶 内 ， 置 于 冷水 浴 中 冷却 ， 然 后 将 70mL 甲醇 分 三 次 沿 杯 壁 
洗涤 石英 烧杯 后 ， 将 洗 液 均 倾 入 石英 蒸馏 瓶 中 ， 盖 上 磨 口 塞 ， 连 接 好 冷凝 装置 ， 开 放 
冷却 水 。 将 冷却 管 下 端 置 于 盛 有 10mL 氧 氧 化 钠 溶液 的 塑料 吸收 瓶 中 ， 将 蒸馏 瓶 放 人 微 
沸 的 水 浴 中 ， 进 行 蒸馏 ， 从 开始 有 馅 出 物流 入 塑料 吸收 瓶 时 算 起 ，1lh 后 停止 加 热 ， 拔 
开 冷 凝 器 上 连接 蒸馏 瓶 的 磨 口 蹇 ， 用 少量 水 冲洗 冷凝 管 ， 将 洗 液 并 人 塑料 吸收 瓶 中 。 
取出 塑料 吸收 瓶 ， 用 水 将 溶液 稀释 至 100mL， 摇 勺 。 

@ 荃 取 : 移 取 20. 00mL 试 液 置 于 盗 藻 发 生 中 ( 移 取 试 液 后 的 操作 过 程 中 ， 切 勿 与 
硝酸 、 高 氧 酸 气体 接触 ， 以 免 影响 结果 )， 在 85% +15 的 水 浴 上 蔡 干 ， 并 继续 干 润 
10min， 取 下 瓷 蒸发 旺 ， 冷 却 ， 加 入 3. 00mL 姜黄 素 - 冰 乙 酸 溶 液 ， 溶 解 盐 类 ， 再 加 入 
3. 00mL 硫酸 - 冰 乙 酸 混 合 酸 ， 摇 名， 置 于 45%C + 1 的 烘箱 内 保温 20min， 取 出 冷却 至 
室温 。 用 25mL 丙酮 分 三 次 沿 瓷 蒸发 亚 壁 冲洗 试 液 ， 将 洗 液 均 移 和 人 50mL 容量 瓶 中 ， 再 
用 水 洗涤 次 蒸发 血 数 次 ， 并 用 水 稀释 至 刻度 ， 摇 勺 。 

@ 测量 : 将 蔡 取 后 的 试 液 移 入 0.5 ~ lem 吸收 焉 中， 以 空白 试验 所 得 溶液 为 参 比 
液 ， 于 560nm 波长 处 测量 吸光 度 ， 从 校准 曲线 上 查 得 硼 量 。 

4) 校准 曲线 的 绘制 于 数 个 150mL 石英 烧杯 中 ， 依 次 加 入 0.00mL、1. 00mL、 
2.00mL、3. 00mL、4.00mL、5. 00mL、7.00mL、10. 00mL 硼 标 准 液 B， 各 加 入 20 ~ 
30mL 盐酸 (1. 19g/mL) 、3 ~5mL 硝酸 (1.42g/mL) 、10mL 硫酸 - 磷酸 混合 酸 ， 加 热 蒸 
发 至 冒 硫酸 烟 5 ~10min， 以 下 按 “ 测 定 ” 步 骤 中 的 “ 试 液 的 制备 ”和 “ 茜 取 ”进行 操 
作 。 以 不 加 硼 的 那 份 溶液 为 参 比 液 ， 于 560nm 波长 处 测量 其 吸光 度 。 

以 吸光 度 为 纵 坐 标 ， 相 应 的 硼 的 质量 为 模 坐 标 ， 绘 制 成 校准 曲线 。 

(4) 结果 计算 ” 试 样 中 硼 的 质量 分 数 的 计算 公式 为 
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Mm 
w(B)=— x100% 
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式 中 m, 一 从 校准 曲线 上 查 得 的 硼 量 (mg) ; 











表面 处 理 溶 液 的 化 学 分 析 方 法 











表面 处 理 技 术 广泛 应 用 于 机 械 、 电 子 、 仪 表 、 造 船 、 轻 工 、 航 天 航空 等 工业 领域 。 
许多 工业 产品 通过 表面 处 理 ， 可 以 美化 外 观 、 改 善 质 量 和 延长 使 用 寿命 。 表 面 处 理 溶 
液 ， 广 义 地 说 ， 应 包括 任何 表面 处 理 搁 术 中 所 用 的 溶液 ， 例 如 ， 预 处 理 溶液 (包括 脱 
脂 溶 液 、 酸 洗 溶 液 等 )， 各 类 争 液 (包括 电镀 液 、 化 学 镀 溶 液 )， 金 属 的 氧化 、 磷 化 、 
阳极 化 溶液 ， 以 及 后 处 理 溶液 ( 钝 化 液 ) 等 。 
限于 本 书 的 篇 幅 ， 结 合 我 国 中 小 企业 的 现状 ， 本 章 介绍 的 是 常见 的 表面 处 理 溶液 
的 化 学 分 析 方 法 。 由 于 表面 处 理工 艺 种 类 很 多 ， 新 工艺 发 展 相当 快 ， 因 此 有 关 的 分 析 
方法 也 相当 多 。 化 验 人 员 必 须 了 解 竺 分 析 深 液 的 种 类 、 组 成 及 各 组 分 的 大 致 含量 ， 以 
便 正 确 选 择 分 析 方法 。 










































































第 一 节 ” 预 处 理 溶液 的 化 学 分 析 方 法 


预 处 理 溶液 分 析 包 括 脱脂 溶液 分 析 和 酸 洗 溶 液 分 析 。 
化 学 脱脂 溶液 有 多 种 不 同 的 配方 ， 通 常 有 氧 氧化 钠 和 碳酸 钠 混 合 液 ， 氧 氧化 钠 、 
碳酸 钠 和 磷酸 三 钠 混合 液 ， 氢 氧化 钠 、 碳 酸 钠 、 磷 酸 三 钠 和 硅 酸 钠 混合 液 等 。 
酸 洗 溶液 主要 由 硫酸 (或 盐酸 ) 、 氧 化 物 和 极 少量 的 缓 蚀 剂 配制 而 成 ， 此 外 ， 还 有 
一 些 在 酸 洗 过 程 中 腐蚀 溶解 下 来 的 铁 。 
一 、 脱 脂 溶液 中 氢 氧 化 钠 、 碳 酸 钠 、 磷 酸 钠 的 测定 
(1) 方法 提要 ” 移 取 一 定量 的 脱脂 浴 液 ， 以 酚 栈 为 指示 剂 ， 用 盐酸 标准 溶液 滴定 
至 由 红色 变 为 无 色 (pH =8.3~10.0)。 其 化 学 反应 式 为 
NaOH + HCL = NaCl + H,O0 
Na, CO, + HCL = NaCl + NaHCO, 
Na,PO, + HCL = Na, HPO, + NaCl 
滴 去 了 氧 氧 化 钠 溶液 的 全 部 、 碳 酸 钠 溶液 的 1/2 和 磷酸 三 钠 溶液 的 1/3， 所 消耗 盐 
酸 标准 溶液 的 体积 记 为 V。 
再 用 甲 基 橙 作 指示 剂 ， 继 续 用 盐酸 标准 溶液 滴定 至 由 黄色 变 为 红色 终点 (pH = 
3.1~4.4)。 其 化 学 反应 式 为 
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NaHCO, + HCL = NaCl + C0, 1 + H,0 
Na, HPO, + HC = NaH, PO, + NaCl 

滴 去 了 碳酸 氢 钠 (相当 于 碳酸 钠 溶 液 的 1/2) 和 亚 磷酸 钠 (相当 于 磷酸 三 钠 溶液 
的 1/3)， 所 消耗 的 盐酸 标准 溶液 的 体积 记 为 V,。 

将 滴定 后 的 溶液 者 沸 ， 以 除去 二 氧化 碟 ， 再 用 氧 氧 化 钠 标 准 溶液 回 滴 至 酚 枉 指示 
剂 由 无 色 变 为 红色 (pH =8.3~10.0)。 其 化 学 反应 式 为 
NaH, PO, + NaOH = Na, HPO, + H,0 

滴 去 了 次 磷酸 钠 (相当 于 磷酸 三 钠 溶 液 的 1/3 ) ， 所 消耗 的 所 氧化 钠 标准 溶液 的 体 
队 记 为 人 。 

(2) 主要 试剂 

1) 酚 栈 指示 剂 : 1% 乙醇 溶液 。 

2) 甲 基 橙 指示 剂 (0. 1% ) 。 

3) 盐酸 标准 溶液 [c( HCl) =0. lmol[L]。 

4) 氨 氧 化 钠 标准 溶液 [c(NaO0H) =0. 1mol/L]。 

(3) 分 析 步 又 移 取 5mL (WV) 试 液 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 约 100mL 水 ， 加 
2 滴 或 3 滴 酚 栈 指 示 剂 (1% ) ， 用 盐酸 标准 溶液 滴定 至 红色 消失 为 终点 ， 记 为 VV 
(mL)。 然 后 ， 在 此 溶液 中 加 入 2 滴 或 3 滴 甲 基 橙 指示 剂 (0. 1% ) ， 继 续 用 盐酸 标准 溶 
液 滴定 至 黄色 变 为 粉红 色 ， 记 为 (mL) (不 包括 V 在 内 )。 在 两 次 滴定 后 ， 将 溶液 
煮沸 5~ 10min， 加 2 滴 或 3 滴 酚 酌 指 示 剂 (1% ) ， 用 氢 氧 化 钠 标准 溶液 滴定 至 玫瑰 红 
色 为 终点 ， 记 为 V (mL)。 

各 物质 在 溶液 中 的 质量 浓度 为 
ci(V, —V,) x0.04000 

V 

(ciV,—c,V,) x0.1060 
To 
c,V, x 0.3800 

To 


















































p(NaOH) = x 1000( g/L) 


p(Na,CO,) = 





x 1000( g/L) 


p( NasPO, . 12H,0) = x 1000( g/L) 


式 中 6, 一 一 盐酸 标准 溶液 的 浓度 ( mol/L); 
,一 一 所 氧化 钠 标 准 溶 液 的 浓度 (molL); 
p 一 一 物质 的 质量 浓度 (g/L)。 

(4) 附注 

1) 本 方法 是 在 同一 份 试 液 中 进行 三 组 分 碱 液 的 快速 分 析 方 法 。 但 由 于 试 液 中 存在 
两 种 弱酸 盐 ， 所 以 用 指示 剂 指示 终点 不 太 明 显 。 如 果 采 用 自动 电位 滴定 仪 ， 用 玻璃 电 
极为 指示 电极 ， 甘 和 电极 为 参 比 电极 ， 控 制 相应 的 终点 pH 值 ， 可 获得 较为 准确 的 测定 
结果 。 

2) 如 果 试 液 中 无 磷酸 三 钠 ， 即 为 氢 氧 化 钠 和 碳酸 钠 的 混合 溶液 ， 可 以 酚 本 为 指示 
剂 ， 用 盐酸 标准 溶液 (ec) 滴定 至 红色 恰好 消失 为 终点 (pH =8.3 ~ 10.0)， 记 为 
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Vi (mL) ， 再 加 甲 基 杰 指示 剂 ， 继 续 滴 定 至 红色 为 终点 (pH =3.1~4.4)， 记 为 (mL) 
(不 包括 V)。 
各 物质 在 溶液 中 的 质量 浓度 为 
c(V, -VW,) x0.04000 
Vs 
cV, x0. 1060 
Ww 








p(NaOH) = x 1000( g/L) 


P(Na,CO;) = 


二 、 脱 脂 溶液 中 硅 酸 钠 的 测定 

(1) 方法 提要 ” 碱 性 溶液 中 的 硅 酸 钠 ， 可 加 盐酸 蔡 发 至 干 润 ， 使 硅 酸 脱水 ， 聚 合 
为 不 可 溶 硅 酸 ， 经 过 过 滤 、 洗 次 ,沉淀 经 高 温 灼 烧 成 二 氧化 硅 ， 称 量 ， 换 算 为 硅 酸 钠 
的 量 ,，M( Na,Si0; )/M(Si0,) =2. 03。 

(2) 分 析 步 又 移 取 20mL (WV) 试 液 ， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 10mL 盐酸 ， 加 热 
蒸发 至 干 ， 再 加 10mL 盐酸 ， 继 续 蒸发 至 干 ， 稍 冷 ， 加 10mL 盐酸 、100mL 热 水 ， 温 热 
使 盐 类 溶解 ， 用 慢 速 滤纸 趁 热 过 滤 ， 用 热 盐 酸 溶液 (1 +99) 洗涤 烧杯 及 沉淀 7 次 或 8 
次 ， 用 带 橡 胶 头 的 玻璃 棒 控 净 杯 壁 上 附着 的 硅 酸 ， 再 用 热 水 洗 涤 数 次 ， 将 沉 演 连同 滤 
纸 置 于 已 知 质量 m(g) 的 瓷 卉 声 中 ， 经 低温 灰 化 后 ， 再 于 1100% 灼 烧 约 30min， 置 于 
干燥 器 中 冷却 后 称 量 ， 记 为 m,(g)。 

硅 酸 钠 在 溶液 中 的 质量 浓度 为 
(m,—m:,) x2.03 

VW 


x 1000( g/L) 





















































p( Na,Si0,) = 


三 、 酸 洗 溶液 中 硫酸 或 盐酸 的 测定 

(1) 方法 提要 移 取 一 定量 的 试 液 ， 以 甲 基 杰 为 指示 剂 ， 用 毛 氧 化 钠 标 准 溶液 滴 
定 至 由 红色 变 检 黄色 为 终点 (pH =3.1~4.4)。 

(2) 主要 试剂 

1) 甲 基 检 指示 剂 (0. 1% ) 。 

2) 氧 氧 化 钠 标 准 溶液 [c(Na0H) =0. 1mol/L]。 

(3) 分 析 步 又 移 取 10mL 试 液 (V,) 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 以 水 稀释 至 刻度 ， 
从 中 分 取 10mL 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 约 50mL 水 、2 滴 甲 基 柳 指示 剂 (0.1% ) ， 用 
氧 氧 化 钠 标 准 溶液 (c) 滴定 至 白 红色 恰 转 变 为 检 黄 色 为 终点 ， 记 为 V( mL)。 

硫酸 或 盐酸 在 溶液 中 的 质量 浓度 为 

_cV x0. 04904 


x 1000( g/L) 





















































p(H,S0,) = x 1000(g/L) 
Joxj00 

或 PCHCD = 打 x 1000( g/L) 
To xj100 


(4) 附注 
1) 也 可 用 甲 基 红 -次 甲 基 蓝 混合 指示 剂 ， 滴 定 至 由 紫红 色 变 为 浅 绿 色 为 终点 
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(pH=5.2~5.6)。 

2) 若 溶 液 合 铁 、 镍 、 铭 等 离子 ， 则 可 用 K,C,0, 或 EDTA 掩蔽 。 

四 、 酸 洗 溶液 中 氯 化 物 的 测定 

(1) 方法 提要 ”在 硫酸 酸 洗 液 中 ,往往 加 入 一 些 氯 化 钠 。 当 加 入 过 量 的 硝酸 银 标 
准 溶液 时 ， 酸 洗浴 液 中 的 氧 离子 会 生成 氧化 银 沉 淀 ， 过 量 的 银 离子 以 硫酸 铁 镁 为 指示 
剂 用 硫 氰 酸 钾 标 准 溶液 滴定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫酸 铁 铵 溶液 称 取 65g 硫酸 铁饼 ， 深 于 50mL 水 中 ， 加 75mL 硝酸 。 

2) 硝酸 银 标 准 溶 液 [c( AgNO,) =0. 1000mol/L]: 准确 称 取 16. 988g 经 干燥 过 的 
优 级 纯 硝 酸 银 ， 深 于 100mL 烧杯 中 ， 用 水 溶解 ， 于 1000mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 义 后 储 于 标 色 瓶 中 。 

3) 硫 毛 酸 钾 标 准 溶液 [c(KSCN) =0. 1mol/L]: 称 取 10g 硫 毛 酸 钊 ， 用 水 溶解 ， 
于 1000mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 刻度 。 其 准确 浓度 可 用 硝酸 银 标准 溶液 标定 。 

(3) 分 析 步 又 ”吸取 $mL 试 液 (V,)， 置 于 250mL 容量 瓶 中 ， 加 50mL 水 ， 用 滴定 
管 加 入 50mL (也 ) 硝酸 银 标准 溶液 (c,)， 以 水 稀释 至 刻度 ， 放 置 30min 后 干 过 滤 。 

移 取 50mL 滤液 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ,加 50mL 水 、5mL 硫酸 铁 铵 溶液 ， 用 硫 氰 
酸 钾 标准 溶液 (c,) 滴定 至 恰好 出 现 红色 为 终点 ， 记 为 V (mL)。 

氧化 物 在 溶液 中 的 质量 浓度 为 

-0 5 


第 二 节 ” 镀 液 的 化 学 分 析 方 法 


各 种 电镀 工艺 的 镀 液 很 多 ， 这 里 仅 介绍 化 学 镀 镍 溶液 、 贸 铜 溶液 、 镀 锌 溶液 、 镀 
铬 溶液 的 分 析 方 法 。 

一 、 化 学 镀 镍 溶液 中 次 磷酸 钠 的 测定 

(1) 方法 提要 在 c(HCl1) =0. lmolL 的 盐酸 介质 中 ， 在 有 过 量 的 硫酸 铁 存 在 的 情 
况 下 ， 经 煮沸 一 定时 间 ， 次 磷酸 盐 定 量 地 被 Fe 氧化 为 亚 磷 酸 盐 ， 化 学 反应 式 为 

H,PO; +2Fe ”+HO=HPO; +2Fe +2H’ 

反应 所 产生 的 等 物质 的 量 的 Fe' ， 用 硫酸 饰 标准 溶液 滴定 ， 以 1,10- 二 氮 菲 亚 铁 为 
指示 剂 ， 根 据 滴 定 所 消耗 的 硫酸 久 标 准 溶液 的 体积 间接 地 计算 出 次 磷酸 盐 的 售 量 。 

(2) 主要 试剂 

1) 硫酸 铁饼 溶液 1c[ NH,Fe(S0,),: 12H,0] =0.02mol/L} : 称 取 9. 6g 硫酸 铁 匀 ， 
溶 于 200mL 水 中 ， 加 10mL 硫酸 ,溶解 后 用 水 稀释 至 1000mL。 

2) 1,10- 二 氮 菲 亚 铁 指 示 剂 : 称 取 0. 695g 硫酸 亚 铁 (FeS0, .7HO) 和 1.485g 
1,10- 二 氮 菲 ， 用 水 溶解 后 ， 加 水 稀释 至 1000mL。 

3) 硫酸 久 标 准 溶液 1c[Ce(S0,),] = 0.01lmol/L}: 称 取 4.04g 硫酸 锅 






















































































x 1000( g/L) 
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[ Ce(S0O, ),: 4H,0]， 溶 于 500mL 硫酸 溶液 (5 +95) 中 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 其 准确 
浓度 可 用 三 氧化 二 砷 基准 试剂 标定 ， 或 用 已 知 准确 浓度 的 硫酸 亚 铁 欠 标 准 溶 液 标 定 。 
(3) 分 析 步 又 吸取 10mL 镀 液 (V,)， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 
移 取 10mL 试 液 ， 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 40mL ( 视 次 磷酸 含量 而 定 ， 一 般 约 为 
次 磷酸 钠 含量 的 1.5 倍 以 上 ) 硫酸 铁 馆 溶 液 (0. 02mol 工 ) ， 加 约 50mL 水 、10mL 盐酸 
溶液 (1+11)， 者 沸 8~10min， 补 加 10mL 盐酸 溶液 (1 +11)， 用 流水 冷却 ， 加 2 滴 
或 3 滴 1,10- 二 氮 菲 亚 铁 指示 剂 ， 用 硫酸 锅 标 准 洲 液 (c) 滴定 至 溶液 由 杰 色 变 为 淡 蓝 
色 为 终点 ， 记 为 V( mL)。 
次 磷酸 钠 在 化 学 镀 镍 浴 液 中 的 质量 浓度 为 
cV x0. 053 















































p( NalH,PO, . HO0) = x 1000( g/L) 


(4) 附注 

1) 本 方法 在 亚 磷酸 盐 存在 的 情况 下 ， 直 接 测定 次 磷酸 盐 ， 分 析 速 度 快 ， 测 定 结 细 
准确 ， 但 对 含有 柠檬 酸 盐 之 类 的 有 机 络 合 物 的 镀 液 不 适用 ， 因 为 会 使 测定 结果 偏 
很 多 。 

2) 在 氧化 次 磷酸 盐 时 ,溶液 中 适宜 的 盐酸 浓度 是 非常 重要 的 。 本 方法 中 加 入 
10mL 盐酸 溶液 (1+11) 恰当 ， 加 入 过 多 或 过 少 都 将 使 测定 结果 偏 低 。 在 高 价 铁 氧化 
次 磷酸 盐 以 后 ， 再 补 加 10mL 盐酸 溶液 (1 +11)， 可 使 滴定 反应 迅速 ， 终 点 敏锐 。 

3) 用 硫酸 铁饼 氧化 次 磷酸 盐 时 ， 必 须 在 微 沸 条 件 下 者 沸 8~10min， 才 能 保证 次 磷 
酸 盐 完全 氧化 。 如 果 者 沸 时 间 不 足 ， 则 氧化 不 完全 ， 会 使 测定 结果 偏 低 ， 适 当 延 长 者 
沸 时 间 对 测定 结果 没有 影响 。 

4) 新 配制 的 化 学 镀 镍 浴 液 可 以 不 做 空白 试验 。 使 用 后 的 镀 液 ， 因 含有 Fe ， 所 以 
需 做 空白 试验 。 其 方法 如 下 : 移 取 10mL 试 液 ， 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 约 90mL 水 、 
20mL 盐酸 溶液 (1 +11)、2 滴 或 3 滴 1,10- 二 和 毛 菲 亚 铁 指 示 剂 ， 用 硫酸 饥 标 准 溶液 滴 
定 至 溶液 由 检 色 变 为 淡 蓝 色 为 终点 ， 记 为 Vi (mL)， 故 上 述 计算 公式 应 改 为 

c(V-V) x0.053 





了 酒 




















































































































p(NaH,PO, + H,0) = 





x 1000( g/L) 


二 、 化 学 镀 镍 溶液 中 亚 磷酸 钠 的 测定 

(1) 方法 提要 ”基于 次 磷酸 钠 和 亚 磅 酸 钠 与 碘 在 碱 性 和 酸性 溶液 中 的 反应 不 同 ， 
在 酸性 洲 液 中 ， 次 磷酸 能 定量 地 被 碘 氧 化 ， 而 亚 磷酸 则 在 数 小 时 内 仅 小 部 分 被 氧化 ， 
但 在 碳酸 氧 钠 溶液 中 ， 亚 磷酸 能 很 快 地 被 氧化 完全 ， 而 次 磷酸 则 不 起 反应 。 

1) 在 酸性 溶液 中 





















































H,PO, +L + H,0 = H,PO, +2HI 
2) 在 碱 性 溶液 中 

H,PO, +L + H,0 = H,PO, +2HI 
过 量 的 础 用 硫 代 硫酸 钠 标准 溶液 滴定 。 




















第 五 章 ”表面 处 理 溶液 的 化 学 分 析 方 法 | 427 





(2) 主要 试剂 

1) 淀粉 指示 剂 . 称 取 1g 可 溶性 淀粉 ， 加 少量 水 调 成 浆 ， 倾 于 100mL 沸水 中 ， 搅 
匀 后 冷却 至 室温 。 

2) 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 [c( Na,S,0;* 5H,0) =0. 1mol/L]: 称 取 25g NaS0，， 
5H,0， 溶 于 1000mL 新 煮沸 并 冷却 的 水 中 ， 加 入 0.2g 碳酸 钠 ， 保 存 于 棕色 试剂 瓶 中 ， 
并 置 于 暗 处 ， 一 天 后 用 重 铬 酸 钾 进行 标定 。 

3) 碘 标 准 溶液 | c[ 二 D }= 0. 1molL]: 称 取 13g 碳 及 40g 碘化钾 ， 深 于 少量 水 中 ， 


溶解 完全 后 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 储 于 标 色 瓶 中 ， 置 于 暗 处 保存 ， 用 硫 代 硫 酸 钠 标准 
溶液 标定 。 

(3) 分 析 步 又 吸取 5mL 镀 液 (V,)， 置 于 500mL 碘 量 瓶 中 ， 加 50mL 水 、20mL 
碳酸 氨 钠 溶液 (5% ) 、30. 00 ~ 40. 00mL (VV ) 碘 标 准 溶液 〈(c ) ， 盖 好 瓶 塞 ， 放 置 1h ， 
开启 瓶 塞 ， 用 冰 乙 酸 将 溶液 酸化 ， 以 硫 代 硫酸 钠 标准 溶液 (c ) 滴定 至 淡 黄 色 ， 加 入 
3mL 淀粉 指示 剂 (1% ) ， 继 续 滴定 至 蓝 色 消失 达 lmin 为 终点 ， 记 为 岂 (mL)。 

亚 磷 酸 钠 在 化 学 镀 镍 溶液 中 的 质量 浓度 为 
(ciV, -c,V,) x0.063 

VW 
























































p( Na, HPO, ) = x 1000 (g/L) 


(4) 附注 

1) 镀 液 中 每 1g/L 的 Na, HPO;， 需 加 1ml 碘 标 准 溶液 (0. 1mol/L) ， 再 过 量 15mL。 

2) 也 可 用 碘 量 法 测定 次 磷酸 钠 ， 即 按 下 述 方法 测定 次 磷酸 钠 和 亚 磷 酸 钠 总 量 ， 减 
去 由 上 述 方法 测 得 的 亚 磷 酸 钠 量 。 其 方法 如 下 : 吸取 2.5mL 贸 液 (WV)， 置 于 500mL 
碘 量 瓶 中 ， 加 15$mL 硫酸 溶液 (1 +5)、40.00mL (VW) 碘 标 准 溶液 (c, ) ， 盖 好 瓶 塞 ， 
放置 10h 或 过 夜 ， 将 溶液 以 冰 水 冷却 〈 防 止 在 中 和 时 碘 挥 发 ) ， 用 以 水 调 成 桨 状 的 碳酸 
氨 钠 中 和 ， 再 加 20mL 碳酸 氧 钠 涂 液 (5% ) ， 盖 好 瓶 塞 ， 放 置 1h， 用 冰 乙 酸 酸化 ， 按 
分 析 步 又 用 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 (c ) 滴定 至 终点 ， 记 为 六 (mL)。 

次 磷酸 钠 在 化 学 镀 镍 溶液 中 的 质量 浓度 为 
(ciV, ~-c,V,) x0.0265 

VW 





































































































p( NaH,PO, + H,0) = x 1000 -0.421 xp( Na, HPO, ) (g/L) 


M( NaH,PO, + H,0) 
2M( Na, HPO, ) 

三 、 化 学 镀 镍 溶液 中 硫酸 镍 的 测定 

(1) 方法 提要 在 pH = 10 的 氨 性 介质 中 ， 以 紫 腺 酸 贸 作 指示 剂 ， 用 EDTA 标准 溶 
液 直接 滴定 镍 离子 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氨 性 缓冲 溶液 (pH =10): 称 取 54g 握 化 铵 ， 深 于 水 中 ， 加 350mL 氨水 ， 用 水 
稀释 至 1000mL。 

2) 紫 脲 酸 贸 指示 剂 : 称 取 0. 1g 指示 剂 与 50g 干燥 的 氯 化 钠 研 细 ， 混 匀 ， 储 存在 





0. 421 = 











428 | 材料 化 学 分 析 实 用 手册 





密闭 瓶 中 并 保持 干燥 。 

3) EDTA 标准 溶液 [c(EDTA) = 0. 02000molL]: 称 取 7.4448g EDTA 溶 于 水 中 ， 
于 1000mL 容量 瓶 中 用 水 稀释 至 刻度 。 

(3) 分 析 步 又 ”吸取 10mL 镀 液 (V)， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

移 取 20mL 试 液 ， 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 , 加 3 ~4mL 三 乙醇 胺 溶液 (1 +2) 、50mL 
水 ， 加 氨水 调 至 微 氨 性 ， 加 10mL 氨 性 缓冲 溶液 (pH = 10)， 加 适量 紫 脲 酸 铵 指示 剂 ， 
用 EDTA 标准 溶液 (c) 滴定 至 浴 液 由 暗 黄色 变 为 栖 色 ， 直 至 突变 为 亮 紫红 色 为 终点 ， 














记 为 了 (mL) 。 
硫酸 镍 在 化 学 镀 镍 溶液 中 的 质量 浓度 为 
p( NiSO, .7H.0) = x 1000 (g/L) 
内 X100 


四 、 酸 性 镀 铜 溶液 中 铜 和 硫酸 的 测定 

(1) 方法 提要 ”以 甲 基 橙 为 指示 剂 ， 用 氧 氧 化 钠 标 准 溶液 滴定 镀 液 中 的 硫酸 ， 然 
后 加 入 碘化钾 将 铜 ( 开 ) 还 原 为 碘 化 亚 铜 沉淀 ， 再 加 入 硫 毛 酸 钊 ， 使 碘 化 亚 铜 转化 为 
溶解 度 更 小 的 硫 握 酸 亚 铜 。 游 离 出 来 的 础 ， 以 淀粉 为 指示 剂 ， 以 硫 代 硫 酸 钠 标准 溶液 
滴定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧 氧 化 钠 标准 溶液 [c(Na0H) =0. 1mol/L]。 

2) 硫 代 硫酸 钠 标 准 溶液 [c( Na,S,0,) =0. 1mol/L]。 

(3) 分 析 步 又 吸取 10mL 镀 注 液 (VW)， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 



















































































刻度 。 
移 取 10mL 试 液 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 50mL 水 、2 滴 或 3 滴 甲 基 橙 指示 剂 
(0.1% ) ， 用 氧 氧 化 钠 标 准 溶液 (c ) 滴定 至 溶液 恰 变 黄色 为 终点 ， 记 为 V (mL)。 

向 滴定 酸 后 的 溶液 中 加 2 滴 或 3 滴 硫 酸 溶液 (1 +4) ， 使 溶液 变 红色 ， 加 10mL 碘 
化 钾 溶 液 (20% ) ， 摇 匀 后 放置 约 10min， 以 硫化 硫酸 钠 标 准 溶液 (c,) 滴定 至 浅黄 色 ， 
加 5mL 硫 气 酸 钾 溶 液 (10% ) 、1 ~2mL 淀粉 指示 剂 (1% ) ， 继 续 滴定 至 蓝 色 恰 消失 为 
终点 ， 记 为 (mL)。 

硫酸 和 铜 在 酸性 镀 铜 溶液 中 的 质量 浓度 为 
































ciV, x0.04904 
p(H,S0,) =———1 x1000( g/L) 
VW Xx 100 
c,V, x0.06355 
p(Cu) = 二 :0 x1000(g/L) 
从 Xx 100 


(4) 附注 
1) 铜 的 测定 也 可 以 在 微 碱 性 溶液 中 进行 ， 以 PAN 为 指示 剂 ， 用 EDTA 标准 溶液 滴 
定 。 铁 、 铝 等 元 素 的 干扰 用 氢化 物 和 三 乙醇 胺 掩蔽 。 
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2) 本 方法 中 和 若 有 铁 离子 ， 在 加 碘化钾 溶液 前 加 1g 氟化氢 贸 即 可 消除 其 干扰 。 

五 、 酸 性 镀 铜 溶液 中 铁 的 测定 

(1) 方法 提要 在 pH=10.7~11.3 的 氨 性 介质 中 ， 以 酒石酸 钾 钠 掩蔽 铝 、 锡 等 元 
素 。Fe 与 EDTA 及 H,0, 形成 稳定 的 深 紫 色 的 三 元 络 合 物 ， 以 此 进行 光度 法 测定 铁 。 

(2) 分 析 步 台 ”吸取 适量 (使 铁 量 小 于 2mg) 镀 液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 
瓶 中 。 
显 色 溶液 : 加 2mL 酒石酸 钾 钠 溶液 (10% ) 、10mL EDTA 溶液 (10% ) 、10mL 氮 
水 (1+1)， 这 时 pH 值 应 在 11 左右 ， 加 2mL 过 氧化 氨 (30% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 同 显 色 洲 液 ， 但 不 加 过 氧化 氧 。 

用 2cm 吸收 茵 ， 在 波长 520nm 处 测量 吸光 度 。 

(3) 校准 曲线 的 绘制 ”准确 吸取 与 镀 液 浓度 大 约 相 应 的 硫酸 铜 溶液 (应 不 含 铁 ) 
10 份 ， 加 入 铁 标 准 溶液 (0. 5mg/mL) 0mL、0.5mL、1.0mL、2.0mL、4.0mL 各 两 份 ， 
置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 按 分 析 步 又 配制 显 色 液 和 参 比 液 ， 测量 吸光 度 ， 并 绘制 校准 
曲线 。 

从 校准 曲线 上 查 出 铁 的 量 ， 进 而 计算 出 溶液 中 铁 的 含量 。 

六 、 酸 性 镀 铜 溶液 中 氯 离子 的 测定 

(1) 方法 提要 在 乙 二 醇 的 保护 下 ， 握 离子 与 硝酸 银 生 成 毛 化 银白 色 浑 浊 ， 在 波 
长 440nm 处 测量 吸光 度 。 

(2) 主要 试剂 

1) 乙 二 醇 : 应 不 含 握 离子 。 

2) 硝酸 银 溶 液 [c( AgN0,) =0. 1mol/L]。 

(3) 分 析 步 又 ”吸取 SmL 镀 液 两 份 ， 分 别 置 于 25mL 容量 瓶 中 。 
显 色 溶液 : 加 10mL 乙 二 醇 、lmL 硝酸 银 溶 液 (0. 1mol/L) ， 以 水 稀 至 刻度 ， 摇 义 ， 
置 于 暗 处 放置 20 ~30min。 

参 比 溶液 : 同上 操作 ， 但 不 加 硝酸 银 溶液 。 

用 适当 的 吸收 下 ,在 波长 440nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 移 取 5mL 不 含 氯 离子 的 镀 铜 液 5 份 ， 分 别 置 于 25mL 容量 
于 中 ， 加 入 氛 离 子 标准 溶液 (0. 1mg/mL) 0mL、0.5mL、1.0mL、2. 0mL、3.0mL， 按 
上 述 步骤 操作 ,测量 吸光 度 ， 绘 制 校准 曲线 。 

从 校准 曲线 上 查 出 氯 离子 的 量 ， 进 而 计算 出 溶液 中 氯 离子 的 含量 。 

七 、 酸 性 镀 锌 溶液 中 锌 的 测定 

(1) 方法 提要 在 酸性 溶液 中 ， 用 气 化 物 掩 蔽 可 能 存在 的 铁 、 铝 、 锡 等 干扰 元 素 ， 
用 六 次 甲 基 四 胺 作 缓 冲 介 质 , 在 pH =5.5~6.0 时 ， 用 二 甲 酚 橙 作 指 示 剂 ， 以 EDTA 标 
准 溶 液 滴定 锌 。 

(2) 主要 试剂 

1) 省 甲 酚 绿 指示 剂 : 0. 1% 乙 醇 溶液 。 

2) EDTA 标准 溶液 [c(EDTA) =0.01000mol/L]。 
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(3) 分 析 步 又 ”吸取 10mL 镀 液 (VW )， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 
移 取 10mL 试 液 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 约 50mL 水 、1 滴 澳 甲 酚 绿 指示 剂 
(0.1% )、5mL 氟 化 钾 深 液 (10% ) 、5mL 硫 脲 溶液 (5% )， 用 六 次 甲 基 四 胺 溶液 
(20% ) 中 和 至 溶液 呈 绿 色 ， 并 过 量 10mL， 加 3 滴 或 4 滴 二 甲 酚 检 指示 剂 (0.2% )， 























然后 以 EDTA 标准 溶液 (c) 滴定 至 溶液 由 红色 变 为 草绿 色 为 终点 ， 记 为 V (mL) 。 
锌 在 酸性 镀 锌 溶液 中 的 质量 浓度 为 
p( Zn) = x 1000( g/L) 
Yo X100 
或 
p(Zns0, .7H.0) = x 1000(g/L) 
内 Xx 100 


八 、 酸 性 镀 锌 溶液 中 硫酸 根 的 测定 

(1) 方法 提要 ”在 盐酸 联 葵 胺 冷 溶液 中 ， 加 入 含有 硫酸 盐 的 中 性 涂 液 后 ， 生 成 不 
溶性 的 硫酸 联 葵 胺 沉淀 ， 化 学 反应 式 为 

CH,(NH,),. 2HCI+ZnSoO, = C,,H, (NH,), : HSO, | +ZnCL 
将 沉淀 过 滤 ， 然 后 置 于 50% 热 水 中 水 解 为 游离 硫酸 和 联 葵 胶 ， 化 学 反应 式 为 
C,H, (NH,), * H,S0, +2H,0 = H,S0, + C,H, (NH,),* 2H,0 

以 酚 栈 为 指示 剂 ， 用 氧 氧 化 钠 标准 溶液 滴定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 盐酸 联 葵 胺 溶液 : 称 取 40g 盐酸 联 莱 胺 ， 加 40mL 水 ， 在 乳 钵 中 研磨 成 浆 状 ， 
移入 1000mL 容量 瓶 中 ,加 50mL 盐酸 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

2) 氧 氧 化 钠 标 准 溶液 [c(NaOH) =0.2mol/ 工 ] 。 

(3) 分 析 步 又 吸取 5mL 镀 液 (V,)， 在 搅拌 下 缓 缓 倒 人 威 有 40mL 盐酸 联 苯胺 深 
液 及 100mL 水 的 300mL 烧杯 中 ， 更 置 数 分 钟 。 用 双 层 慢 速 滤纸 减 压 过 滤 ， 以 尽 可 能 少 
量 的 水 洗 净 烧杯 及 沉淀 。 将 沉淀 及 滤纸 移入 原 烧 杯 中 ， 加 50mL 水 ， 搅 名， 加 热 至 
50% ， 加 1 滴 或 2 滴 酚 酌 指 示 剂 (1% ) ， 用 氧 氧 化 钠 标准 溶液 (c) 滴定 至 溶液 恰 呈 红 
色 ， 者 沸 后 溶液 红色 不 消失 为 终点 ， 记 为 了 (mL)。 

硫酸 根 在 酸性 镀 锌 浴 液 中 的 质量 浓度 为 

p(SO’-) = x 1000( g/L) 

九 、 酸 性 镀 锌 溶液 中 氮 化 物 的 测定 

(1) 方法 提要 用 碳酸 毛 钠 将 镀 液 pH 值 调节 至 4 ~7， 以 铬 酸 钾 作 指示 剂 ， 用 硝 
酸 银 标 准 深 液 直接 滴定 氯 离子 。 

能 与 硝酸 银 生成 沉淀 的 Br-、1 等 ， 以 及 能 与 铬 酸 钾 生 成 沉淀 的 bb 、Ba 等 均 
干扰 测定 ， 但 这 些 离子 在 镀 液 中 很 少 存在 ， 故 可 不 考虑 其 干扰 。 

(2) 主要 试剂 
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1) 饱和 铬 酸 钾 溶 液 。 

2) 硝酸 银 标准 溶液 [c( AgNO0,) =0. 1000mol/L]。 

(3) 分 析 步 又 ”吸取 10mL 镀 液 (VW )， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

称 取 5mL 试 液 ， 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 约 100mL 水 、2g 碳酸 氢 钠 、2 滴 或 3 滴 
饱和 铬 酸 钾 溶液 ， 用 硝酸 银 标 准 溶液 (c) 滴定 至 溶液 生成 的 白色 沉淀 略 带 淡 红 色 为 终 
点 ， 记 为 V(mL)。 

氧化 物 在 酸性 镀 锌 涂 液 中 的 质量 浓度 为 

_cV x0. 03545 








p(Cl ) = 一 一 x1000(gA) 
V a 
" 100 
十 、 镀 铬 溶液 中 六 价 铬 及 三 价 铬 的 测定 
(1) 方法 提要 对 于 硫 磷 混 合 酸 溶液 中 的 六 价 铬 ， 以 N- 葵 代 邻 氮 基 葵 甲 酸 作 指示 


剂 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 。 

于 硝酸 银 存在 的 情况 下 ， 用 过 硫酸 铵 将 硫 磷 
在 同样 条 件 下 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 测 得 总 
求 得 三 价 铬 的 含量 。 

(2) 主要 试剂 

1) N- 葵 代 邻 氨基 茶 甲 酸 指示 剂 (0.2% ) : 称 取 0.2gN- 茶 代 邻 氨 基 茶 甲酸 、0. 2g 
无 水 碳酸 钠 ， 用 水 溶解 后 稀释 至 100mL。 

2) 硫酸 亚 铁 贸 标准 溶液 [c(Fe* ) =0.05mol/L]: 称 取 20g( NH,),Fe(S0,),: 
6H,0， 深 于 硫酸 溶液 (5 +95) 中 ， 用 硫酸 溶液 (5 +95) 稀释 至 1000mL。 其 准确 浓 
度 用 重 铬 酸 钾 标准 溶液 (0. 05000mol/L) 标定 。 

(3) 分 析 步 又 吸取 5mL (V,) 镀 液 ， 置 于 100mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

1) 六 价 铬 的 分 析 步 又 : 移 取 10mL 试 液 ， 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 50mL 硫酸 溶 
液 (1+4) 、lmL 磷酸 、30mL 水 ， 用 硫酸 亚 铁 匀 标 准 浴 液 (c) 滴定 至 浅黄 绿色 ,加 3 
滴 N- 葵 代 邻 氨基 葵 甲 酸 指示 剂 (0.2% ) ， 继 续 滴 定 至 溶液 由 玫瑰 红色 变 为 亮 绿色 为 终 
点 ， 记 为 V (mL)。 

2) 三 价 铬 的 分 析 步 又 : 移 取 10mL 试 液 ， 置 于 300mL 锥 形 瓶 中 ， 加 50mL 硫酸 溶 
液 (1+4)、2mL 磷酸 、30mL 水 、5mL 硝酸 银 深 液 (1% ) ， 加 热 至 80 ~90% ， 加 1SmL 
过 硫酸 铵 溶液 (15% ) ， 者 沸 至 冒 大 气泡 并 维持 2min， 使 过 硫酸 铵 分解 完全 ， 冷 却 ， 
用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 至 淡 黄 绿色 ,加 3 滴 N- 葵 代 邻 氨基 葵 甲 酸 指示 剂 
(0.2% ) ， 继 续 滴定 至 溶液 由 玫瑰 红色 变 为 亮 绿 色 为 终点 ， 记 为 (mL)。 

六 价 铬 和 三 价 铬 在 镀铬 溶液 中 的 质量 浓度 为 
cV, x 0.03333 








合 酸 溶液 中 的 三 价 铬 氧化 至 六 价 ， 
量 ， 然 后 减 去 六 价 铬 的 含量 ， 即 可 
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p( CrO,) = 70 x 1000( g/L) 
Vx 一 一 
"100 
VV ) x0.01733 
ly a x 1000( g/L) 
10 
Vx 
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十 一 、 镀 铬 溶液 中 硫酸 的 测定 

(1) 方法 提要 ”在 酸性 溶液 中 ， 以 过 氧化 氧 还 原 六 价 铬 ， 加 入 氧化 钢 使 硫酸 钢 沉 
淀 ， 加 苦味 酸 使 硫酸 钢 颗 粒 增 大 ,缩短 放 置 时 间 ， 沉淀 经 洗 次 以 后 于 120%C 烘 干 ， 
称 量 。 

(2) 主要 试剂 

1) 氧化 钢 溶 液 (10% ) 。 

2) 昔 味 酸 饱 和 溶液 。 

(3) 分 析 步 台 吸取 10mL 镀 液 (WV)， 置 于 250mL 烧杯 中 ， 加 20mL 水 、20mL 
( 铬 酸 配 含量 为 250g/L 时 ) 或 40mL ( 铬 酸 栈 含量 为 500g/L 时 ) 盐酸 ， 在 搅拌 下 滴 加 
过 氧化 氧 至 铬 ( YI) 全 部 还 原 ， 煮 沸 后 加 SmL 苦味 酸 饱 和 溶液 ， 然 后 缓 缓 加 6mL 氧化 
钢 溶 液 (10% ) ， 继 续 者 沸 2min ， 取 下 ， 用 沸水 稀释 至 约 200mL， 待 沉淀 下 沉 后 ， 用 已 
知 质量 (m,) 的 4 号 玻璃 砂 心 卉 塌 过 滤 ， 用 热 水 洗 涤 数 次 ， 在 120% 烘箱 中 烘 干 ， 称 
量 质量 (2 ) 。 

硫酸 在 镀铬 溶液 中 的 质量 浓度 为 

(m,—m,) x0. 420 

VW 
M(H,S0,) 
M( BaS0O, ) 












































p(H,S0,) = x 1000 (g/L) 


0. 420 = 


第 三 节 ”钢铁 氧化 液 及 磷 化 液 的 化 学 分 析 方 法 


一 、 氧 化 液 中 氨 氧 化 钠 和 碳酸 钠 的 测定 
(1) 方法 提要 ”吸取 一 定 的 氧化 液 ， 以 酚 酸 为 指示 剂 ， 用 盐酸 标准 溶液 滴定 至 洲 
液 由 红色 变 为 无 色 (pH=8.3~10.0)。 其 化 学 反应 式 为 
NaOH + HCL = NaCl + H,O0 
Na, CO, + HC] = NaCl + NaHCO, 
以 上 滴 去 了 氢 氧 化 钠 的 全 部 和 碳酸 钠 量 的 1/2。 再 用 甲 基 橙 作 指 示 剂 ， 继 续 滴 定 至 
溶液 由 黄色 变 为 红色 (pH =3.1~4.4)。 其 化 学 反应 式 为 
NaHCO, + HCl = NaCl + H,O + CO, 1 
滴 去 了 碳酸 氧 钠 (相当 于 碳酸 钠 的 1/2)。 
(2) 主要 试剂 
1) 酚 栈 指示 剂 : 1% 乙醇 溶液 。 
2) 甲 基 橙 指示 剂 (0. 1% ) 。 
3) 盐酸 标准 溶液 [c( HCl) =0. 1mol/L]。 
(3) 分 析 步 又 吸取 10mL 氧化 液 (V,)， 置 于 500mL 容量 瓶 中 ， 用 水 稀释 至 刻 
， 摇 匀 ， 作 为 稀释 液 ( 试 液 ) 。 
移 取 5mL 试 液 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 100mL 水 、1 滴 或 2 滴 酚 本 指示 剂 
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(1% ) ， 用 盐酸 标准 溶液 (ec) 滴定 至 溶液 由 红色 恰好 消失 为 终点 , 记 为 V (mL)。 
然后 加 1 滴 或 2 滴 甲 基 检 指示 剂 ， 继 续 以 盐酸 标准 溶液 滴定 至 溶液 恰 旦 红色 为 终 
点 ， 记 为 V (mL)。 
氧 氧化 钠 和 碳酸 钠 在 钢铁 氧化 液 中 的 质量 浓度 为 
c(V, -VV,) x0.0400 








p(NaOH) = 5 x 1000( g/L) 
从 x500 
p( Na,CO,) = x 1000( /1) 
人 x500 


(4) 附注 

1) 取样 时 ， 应 在 溶液 沸腾 的 情况 下 进行 。 吸 液 管 的 尖端 孔径 要 大 一 些 ， 和 否则 易 
凝结 。 

2) 氧化 液 因 在 室温 时 易 结 晶 ， 故 不 能 用 移 液 管 取样 ， 可 先 将 25mL 称 量 瓶 烘 干 后 
称 量 质 量 ， 然 后 用 小 瓷 匙 趁 热 取 档 液 约 10g， 倒 人称 量 瓶 中 再 称 量 质量 ， 其 质量 差 即 为 
取样 量 。 用 水 溶解 后 于 500mL 容量 瓶 中 稀释 至 刻度 ， 以 下 按 分 析 步 又 操作 ， 测 定 结果 
以 质量 分 数 表示 。 

二 、 和 氧化 液 中 亚 硝酸 钠 的 测定 

(1) 方法 提要 ”在 温 热 的 酸性 介质 中 ， 亚 硝酸 钠 被 高 锰 酸 钾 定 量 氧 化 ， 化 学 反应 
式 为 


























2MnO; +5NO; +6H’* =2Mn +5NO; +3H,0 
从 反应 式 可 知 ， 若 以 霹 KMn0, 为 基本 单元 ， 则 亚 硝酸 钠 的 基本 单元 为 了 NaN0，， 


摩尔 质量 为 34. 5g/ mol。 

由 于 亚 硝酸 易 挥发 和 不 稳定 ， 在 酸性 介质 中 ， 容 易 被 空气 中 的 氧 氧化 ， 因 此 和 常 把 
含 亚 硝酸 盐 的 氧化 液 改作 滴定 剂 ， 从 滴定 管 中 将 含 亚 硝酸 盐 的 浴 液 逐 滴 加 到 经 酸化 的 
一 定量 的 高 锰 酸 钾 标 准 溶液 中 ， 至 溶液 粉红 色 消 失 为 终点 ， 根 据 滴定 含 亚 硝酸 盐 的 深 
液 的 毫升 数 计 算 亚 硝酸 盐 的 含量 。 

(2) 主要 试剂 


1) 高 包 酸 印 标 准 溶液 |{ 3KMnO, ]=0. 1mol/L]: 称 取 3.3 ~3.5g 高 鳞 酸 钟 溶 于 


水 中 ， 用 水 稀释 至 1000mL， 将 溶液 加 热 至 沸 ， 并 保持 微 沸 约 1h， 放 在 上 暗 处 2~3 天 后 ， 
用 砂 心 漏斗 过 滤 。 用 少量 滤液 润 洗 标 色 试 剂 瓶 ， 弃 去 洗涤 液 ， 然 后 将 全 部 滤液 转移 到 
棕色 试剂 瓶 中 并 置 于 暗 处 ， 用 草酸 钠 基准 试剂 标定 。 


























2) 硫酸 溶液 (1 +1)。 
(3) 分 析 步 又 用 滴定 管 量 取 10mL (V) 高 锰 酸 钾 标 准 溶液 (c) ， 置 于 250mL 狼 
形 瓶 中 ,加 100mL 水 、10mL 硫酸 溶液 (1 +1) ， 加 热 至 60 ~70% ， 用 “氧化 液 中 氢 氧 








化 钠 和 碳酸 钠 的 测定 ”中 的 稀释 液 〈 若 浑 间 ， 则 应 干 过 滤 后 使 用 ) 缓慢 滴定 ， 直 至 溶 
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液 紫 红色 消失 为 终点 ， 记 为 风 (mL) 。 
亚 硝酸 钠 在 钢铁 氧化 液 中 的 质量 浓度 为 
p( NaNO,) x 1000( g/L) 


1 和 
0x500 


三 、 磷 化 液 中 游离 酸度 和 总 酸度 的 测定 

(1) 方法 提要 ”磷酸 系 三 元 酸 ， 用 强 碱 中 和 时 有 三 个 理论 终点 ， 其 化 学 反应 式 为 
H,PO, + NaOH = NaH,PO, + H,0 
NaH, PO, + NaOH = Na, HPO, + H,O0 
Na, HPO, + NaOH = Na,PO, + H,O 

第 一 A ne Re he et me eh 


























剂 ; 第 二 个 终点 可 用 酚 配 (pH=8.3~10.0) 作 指 示 剂 ; 第 三 步 反 应 不 能 准确 滴定 ， 因 
无 适当 指示 剂 。 
第 一 个 终点 滴定 的 是 游离 酸 ; 第 二 个 终点 滴定 的 是 磷酸 二 氧 钠 ， 在 磷 化 液 中 除 游 














离 磷酸 外 尚 有 大 量 的 Zn( H,P0, );, 和 Mn(H,P0, ), 等 ， 它 们 也 同时 被 滴定 。 在 工艺 上 规 
定 : 以 甲 基 橙 (或 澳 酚 蓝 ) 为 指示 剂 ， 滴 定 消耗 碱 量 ， 称 为 游离 酸度 ; 以 酚 栈 为 指示 
剂 ， 滴 定 消耗 碱 量 ， 称 为 总 酸度 。 

(2) 主要 试剂 

1) 省 酚 蓝 指示 剂 0. 1% 乙醇 溶液 。 

2) 酚 栈 指示 剂 : 1% 乙醇 浴 液 。 

3) 氧 氧 化 钠 浴 液 [c(Na0H) =0. 1mol/L]。 

(3) 分 析 步 又 

1) 总 酸度 的 分 析 步 又 : 吸取 1mL (VW) 磷 化 液 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 50mL 
水 、2 滴 或 3 滴 酚 栈 指 示 剂 (1% ) ， 用 氧 氧化 钠 标准 溶液 (c) 滴定 至 溶液 呈 淡 红色 为 
终点 ， 记 为 V (mL)。 

2) 游离 酸度 的 分 析 步 又 : 吸取 lmL (TW) 磷 化 液 ， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 
50mL 水 、2 滴 或 3 滴 溴 酚 蓝 指示 剂 (0.1% ) ， 用 氢 氧 化 钠 标 准 溶液 (c) 滴定 至 溶液 
黄 绿 色 恰 变 蓝 紫色 为 终点 ， 记 为 V (mL)。 

磷 化 液 中 的 游离 酸度 和 总 酸度 为 
SD = (mol/L) 


0 
































游 二 Ty( mol/L) 

(4) 附注 

1) 滴定 时 ， 洲 液 若 变 浑 间 ， 则 可 适当 补 加 指示 剂 ， 以 便于 观察 终点 。 

2) 工艺 上 上， 游离 酸度 及 总 酸度 一 般 用 “点 ”来 表示 ， 即 以 酚 栈 为 指示 剂 ， 用 和 
化 钠 标准 溶液 [ec(Na0H) =0. 1mol/L] 滴定 10mL 磷 化 液 所 消耗 的 体积 (mL) 为 总 
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度 的 “点 ” 数 ， 以 省 酚 蓝 为 指示 剂 时 ， 为 游离 酸度 的 “点 ” 数 ， 即 
cf 


Wn 


[oe] 


Ds = 一 -x100( 点 ) 


SD,, -x 100( 点 ) 

四 、 磷 化 液 中 磷 的 测定 

(1) 方法 提要 在 氧化 性 酸 介质 中 ， 正 磷酸 与 饥 酸 饼 、 钼 酸 饺 作用， 生成 黄色 磷 
钒 钼 杂 多 酸 ， 以 光度 法 测定 碰 。 

(2) 主要 试剂 

1) 钒 酸 铵 溶液 (0.25% ) : 称 取 2. 5g 钒 酸 铵 ， 溶 于 500mL 水 中 ， 加 热 溶解 ， 冷 却 
后 加 30mL 硝酸 ， 用 水 稀释 至 1000mL。 

2) 钼 酸 镁 溶液 (5% ) : 必要 时 过 滤 后 使 用 。 

(3) 分 析 步 又 吸取 10mL 磷 化 液 ， 置 于 500mL 量 瓶 中 ,加 100mL 水 、5mL 硫酸 
溶液 (1 +1) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

移 取 lmL 试 液 两 份 ， 分 别 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 加 12mL 硝酸 溶液 (1 +3)、5mL 
钒 酸 铵 溶液 (0.25% ) 。 

显 色 溶液 : 加 10mL 钼 酸 铵 溶液 (5% ) ， 用 水 稀释 至 刻度 。 

参 比 溶液 : 用 水 稀释 至 刻度 。 

放置 20~30min， 用 1~3cm 吸收 阵 ， 在 波长 470nm 处 测量 吸光 度 。 

(4) 校准 曲线 的 绘制 ” 取 磷 标准 洲 液 (0. 1mg/mL) 0mL、1lmL、3mL、5mL、 
7mL、9mL、1llmL， 各 置 于 50mL 容量 瓶 中 ， 按 分 析 步 骤 进 行 显 色 、 测 量 并 绘制 校准 
曲线 。 

从 校准 曲线 上 查 出 磷 的 量 ， 进 而 计算 出 溶液 中 磷 的 含量 。 

五 、 磷 化 液 中 亚 铁 离子 的 测定 

(1) 方法 提要 ” 磷 化 溶液 中 主要 是 二 价 铁 ， 三 价 铁 很 少 ， 可 在 硫酸 溶液 中 ， 以 二 
苯胺 磺 酸 钠 作 指 示 剂 ， 直 接 用 重 铬 酸 钾 标准 溶液 滴定 。 

(2) 主要 试剂 

1) 二 茶 胶 碘 酸 钠 指 示 剂 (0. 2% ) 。 

2) 重 铬 酸 钾 标准 溶液 (二 

(3) 分 析 步 又 ”吸取 10mL 磷 化 液 (V,)， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 10mL 硫酸 溶 
液 (1 +4)、80mL 水 、3 滴 二 苯胺 碘 酸 钠 指示 剂 (0. 2% ) ， 用 重 铬 酸 钾 标准 溶液 〈e) 
滴定 至 溶液 呈 紫 红色 为 终点 ， 记 为 了 (mL) 。 

铁 离 子 在 磷 化 液 中 的 质量 浓度 为 

DCFez+ _cV x0.05585 


六 、 磷 化 液 中 锰 的 测定 
(1) 方法 提要 在 磷酸 溶液 中 ， 加 热 至 冒 磷酸 烟 时 ， 加 固体 硝酸 饼 ， 将 鳃 氧化 为 





































































































KsCr,0; ]=0.05molL] 




















x 1000( g/L) 
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三 价 ， 然 后 以 N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 为 指示 剂 ， 用 硫酸 亚 铁 铵 标准 溶液 滴定 。 

(2) 主要 试剂 

1) N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 指示 剂 (0.2% ) : 称 取 0.2g N- 茶 代 邻 氨基 茶 甲 酸 ， 溶 于 
100mL 含 0. 2g 碳酸 钠 的 水 中 。 

2) 硫酸 亚 铁饼 标准 溶液 [c(Fe”*) =0.02mol/L]。 

(3) 分 析 步 又 吸取 2mL 或 5mL 磷 化 液 (WV,)， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 5mL 硝 
酸 、15mL 磷酸 ， 加 热 至 冒 磷酸 烟 并 维持 1min,， 冷却 约 30s， 立即 加 入 1 ~ 2g 硝酸 匀 ， 
摇 匀 并 驱 去 毛 氧 化 物 ， 冷却 至 微 温 (50 ~70%C)， 加 80mL 水 ， 摇 匀 ， 冷 却 至 室温 ， 用 
硫酸 亚 铁 匀 标 准 溶液 (c) 滴定 至 溶液 呈 浅 红色 ， 加 2 滴 N- 茶 代 邻 氨 基 茶 甲酸 指示 剂 
(0.2% ) ， 继 续 滴定 至 溶液 呈 黄 绿色 为 终点 ， 记 为 V (mL)。 

鳃 在 磷 化 溶液 中 的 质量 浓度 为 


p( Mn) = 2 x 1000( g/L) 
0 





















































(4) 附注 
1) 磷酸 骨 烟 时 间 要 恰到好处 。 冒 烟 时 间 长 了 ， 焦 磷酸 盐 析 出 而 不 易 洲 解 ， 使 测定 
结果 偏 低 ; 反之 ， 由 于 未 达到 冒 烟 的 程度 就 加 硝酸 匀 ， 镭 氧化 不 完全 ， 也 使 测定 结果 
偏 低 。 
2) 溶液 冷却 至 微 温 时 加 水 较 好 。 温 度 太 高 时 加 水 ， 会 因 有 亚 硝 酸 盐 还 原 而 使 测定 
结果 稍 偏 低 。 但 也 不 外 ea edie eee tien 

七 、 磷 化 液 中 锌 的 测定 

(1) 方法 提要 ”用 草酸 铵 和 六 偏 磷 酸 钠 联合 掩蔽 锰 和 铁 ， 在 pH=5.5~6.5 时 ,在 
从 次 甲 基 四 胺 缓冲 介质 时 ， 加 入 过 量 的 EDTA 标准 溶液 络 合 锌 ， 过 量 部 分 以 PAN 为 指 
示 剂 ， 用 硫酸 铜 标准 溶液 滴定 。 

(2) 主要 试剂 

1) EDTA 标准 溶液 [c(EDTA) =0.05000mol/L]。 

2) 硫酸 铜 标准 溶液 [c(CuS0,) =0.02000mol/L]。 

(3) 分 析 步 骤 吸取 2mL 磷 化 液 (V,)， 置 于 250mL 锥 形 瓶 中 ， 加 50mL 水 、6mL 
六 偏 磷 酸 钠 深 液 (25% ) 、10mL 草酸 铵 溶液 (5% ) ， 用 六 次 甲 基 四 胺 溶液 (20% ) 调 
节 溶 液 pH 值 为 5.5~6.5。 根 据 含 锌 的 大 约 量 ， 用 滴定 管 加 入 过 量 的 EDTA 标准 溶液 
(ci1，W)， 加 3 滴 PAN 指示 剂 (0.1% ) ， 用 硫酸 铜 标准 溶液 (c,) 滴定 至 溶液 呈 红 色 
为 终点 ， 记 为 VV (mL)。 

锌 在 磷 化 溶液 中 的 质量 浓度 为 
(ciV, -ec,V,) x0.06537 
hh 
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p(Zn) = x 1000( g/L) 


























定量 分 析 的 目的 是 通过 一 系列 分 析 步 又 来 准确 测定 试 样 中 待 测 组 分 的 含量 。 但 是 ， 
在 分 析 过 程 中 ， 由 于 受 某 些 主观 条 件 和 客观 条 件 的 限制 ， 所 得 结果 不 可 能 绝对 准确 ， 
即使 是 技术 很 熟练 的 分 析 人 员 ， 在 相同 条 件 下 用 同一 方法 对 同一 试 样 仔细 地 进行 多 次 
测量 ， 也 不 能 得 到 完全 一 致 的 分 析 结 果 。 这 表明 存在 误差 ， 且 误差 是 不 可 能 完全 避免 
或 消除 的 。 因 此 ,在 进行 定量 测定 时 ， 必 须 对 分 析 结 果 的 可 靠 性 和 准确 度 做 出 合理 的 
判断 和 正确 的 表达 。 了 解 分 析 过 程 中 产生 误差 的 原因 及 其 特点 ， 有 助 于 采取 相应 措施 
尽量 减少 误差 ， 使 分 析 结 果 达 到 一 定 的 准确 度 。 


第 一 节 ”误差 的 基本 知识 















































一 、 测 量 基本 术语 及 其 概念 

1. 误差 

测量 值 与 真实 值 之 间 的 差 值 称 为 误差 。 测 量 值 总 是 带 有 误差 的 ， 若 将 误差 从 测量 
值 中 减 去 ， 则 可 获得 真实 值 。 也 就 是 说 ， 误 差 的 定义 是 






































EF=x-H (6-1) 
式 中 一 一 误差 ; 
/一 一 真实 值 。 





所 谓 被 测量 的 真实 值 是 指 一 个 量 在 被 观测 时 ， 该 量 本 身 所 具有 的 真实 大 小 。 由 于 
真实 值 一 般 来 说 是 不 知道 的 ， 所 以 选择 真实 值 的 最 佳 估 计 值 以 及 确定 该 估计 值 的 误差 
就 是 数据 处 理 中 的 首要 问题 。 产 生 误 差 的 原因 是 多 方面 的 ， 首先 是 测定 过 程 受到 很 多 
变化 因素 的 影响 ， 其 次 是 被 测定 物质 的 状态 也 会 发 生变 化 ; 再 有 就 是 尚 难 用 简单 的 数 
学 关系 把 测定 中 各 个 变量 的 关系 表达 清楚 ， 而 又 不 忽略 任何 误差 来 源 。 

随 着 测量 工作 的 精密 度 和 准确 度 的 提高 ， 可 使 测量 值 逐 步 趋 近 于 真实 值 。 例 如 ， 
在 标准 物质 研制 过 程 中 ， 把 多 家 实验 室 的 测定 结果 汇总 后 的 标准 值 作 为 该 标准 物质 的 
真实 值 。 误 差 越 小 ， 表 示 测 量 值 与 真实 值 越 接 近 ， 准 确 度 越 高 ; 误差 越 大 ， 表 示 准 确 
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之 ， 误 差 为 负 时 ， 表 示 结 果 偏 低 。 

以 上 讨论 的 误差 是 绝对 误差 ， 它 与 测量 值 的 单位 相同 。 绝 对 误差 的 评价 与 测量 
值 的 大 小 联系 起 来 才 有 意义 。 例 如 ， 分 析 铜 质量 分 数 为 62% 的 黄 铜 试 样 时 ，0. 05% 的 
绝对 测量 误差 是 可 以 允许 的 ， 但 分 析 铜 质量 分 数 为 0. 1% 的 铝 合金 试 样 时 ，0. 05% 的 绝 
对 测量 误差 就 不 能 允许 了 。 所 以 ， 用 绝对 误差 占 真实 值 的 百分数 来 表示 ， 就 容易 评价 
分 析 结 果 的 优 劣 ， 这 就 是 相对 误差 。 

相对 误差 =*- 人 = 攻 x100% (6-2) 
kL kK 


当真 实 值 或 标准 值 是 未 知 数 ， 且 绝对 误差 又 比较 小 时 ， 可 用 多 次 测量 的 算术 平均 
值 x 代 替 真实 值 。 相 对 误差 是 无 量 纲 的 。 












































相对 误差 == 二 x100% (6-3) 

2. 误差 的 分 类 

按照 误差 的 性 质 和 产生 的 原因 ， 通 常 可 将 误差 分 为 三 类 ， 即 系统 误差 、 偶 然 误 差 
(或 随机 误差 )、 过 失误 差 。 

(1) 系统 误差 ( 可 测 误差 ) ”系统 误差 是 指 在 重复 性 条 件 下 ， 对 同一 测量 对 象 进 
行 多 次 测量 时 ,误差 的 绝对 值 和 符号 保持 恒定 ,或 在 条 件 改变 时 ， 按 某 一 确定 的 规律 
变化 的 误差 。 系 统 误差 是 由 某 些 比较 确定 的 原因 所 引起 的 ， 它 对 分 析 结 果 的 影响 比较 
固定 ， 即 误差 的 正 负 常 是 一 定 的 ， 其 大 小 也 有 一 定 的 规律 性 。 在 重复 测量 的 情况 下 ， 
它 有 重复 出 现 的 性 质 。 同 时 ， 其 大 小 往往 可 以 测 出 ,误差 的 符号 偏向 同一 方向 ， 即 具 
有 单 向 性 。 因 此 ， 可 以 通过 试验 ， 对 系统 误差 进行 校正 或 设法 消除 其 一 部 分 或 全 部 。 
化 学 分 析 中 产生 系统 误差 的 原因 有 以 下 几 种 . 

1) 方法 误差 。 这 种 误差 是 分 析 方 法 本 身 造成 的 ， 如 滴定 分 析 中 反应 进行 得 不 完 
全 ,终点 与 理论 终点 不 相符 ， 有 副 反 应 发 生 等 。 

2) 仪器 和 试剂 不 纯 引 起 的 误差 。 仪 器 误差 来 源 于 仪器 本 身 不 够 精确 ， 如 天 平 两 臂 
不 等 长 引起 称 量 误差 ; 试剂 误差 来 源 于 试剂 不 纯 ， 如 所 用 试剂 或 蒸馏 水 含有 杂质 或 含 
有 被 测 物质 或 干扰 物质 ， 使 分 析 结 果 偏 高 或 偏 低 。 

3) 操作 误差 。 操 作 误差 一 般 是 指 在 正常 操作 条 件 下 ， 由 于 不 同 的 人 掌握 规程 和 试 
验 条 件 有 出 人 而 引起 的 误差 。 例 如 ， 对 颜色 变化 的 观察 不 够 正确 ; 洗涤 沉 洗 时 洗涤 过 
分 或 不 充分 ， 灼 烧 温 度 不 够 或 太 高 等 。 

系统 误差 可 以 粗略 地 估计 到 ， 并 可 采取 适当 措施 减 小 误差 。 例 如 ， 对 所 用 仪器 进 
行 校正 ， 做 空白 试验 加 以 扣除 等 。 为 了 核对 测定 方法 的 准确 度 ， 通 常 可 以 用 标准 样品 ， 
用 分 析 未 知 物 的 方法 进行 同样 的 分 析 ， 将 测 得 的 结果 与 标准 样品 的 已 知 结果 进行 比较 ， 
可 以 看 出 所 采用 的 分 析 方 法 的 准确 度 。 对 那些 原因 不 能 完全 确定 的 但 其 值 又 足够 大 的 
系统 误差 ， 可 在 计算 测量 总 误差 时 予以 估计 并 和 其 他 误差 进行 合成 。 试 图 增加 测量 次 
数 来 减少 系统 误差 是 徒劳 的 。 

(2) 偶然 误差 〈 随 机 误差 ) ”偶然 误差 是 在 实际 测量 条 件 下 ， 多 次 测量 同一 量 时 ， 
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误差 的 绝对 值 和 符号 以 不 可 预定 的 方式 变化 着 的 误差 。 偶 然 误差 不 是 由 一 定 的 原因 ， 
而 是 由 多 种 可 变 的 原因 引起 的 ， 因 此 其 是 偶然 性 的 ， 不 能 控制 的 ， 有 时 正 、 有 时 负 ， 
有 时 大 、 有 时 小 。 所 以 ， 偶然 误差 又 称 为 不 定 误差 。 例 如 ， 称 量 时 分 析 天 平 感 量 是 
0. 1mg， 几 次 称 量 同 一 物体 ， 质 量 之 间 读 数 彼此 有 0. 1mg 的 差别 ， 这 是 难免 的 。 同 理 ， 
滴定 管 读数 彼此 常会 相差 + 0. 1mL。 测 量 人 员 对 各 份 试 样 处 理 时 的 微小 差别 ， 都 能 使 
最 后 的 结果 在 一 定 的 范围 内 波动 。 由 于 定量 分 析 的 步骤 较 多 ， 这 一 类 难于 控制 的 ， 找 
不 出 确定 原因 的 偶然 性 因素 比 一 般 简 单 测 量 要 多 ， 因 此 ， 偶 然 误 差 更 难免 。 
大 量 的 生产 实践 和 科学 实验 说 明 ， 当 人 们 对 一 个 量 进行 足够 多 次 数 的 测量 ， 然 后 
把 所 得 结果 进行 统计 ， 就 可 以 发 现 ， 偶 然 误 差 具 有 以 下 的 规律 : 正 误差 和 人 负 误 差 出 现 
的 概率 相等 ， 各 种 大 小 误差 出 现 的 概率 遵循 统计 分 布 规律 。 例 如 ， 遵 从 正 态 分 布 的 误 
具有 以 下 几 个 特点 : 
1) 单 峰 性 : 绝对 值 小 的 误差 出 现 的 概率 比 绝对 值 大 的 误差 出 现 的 概率 大 。 
2) 对 称 性 : 绝对 值 相等 的 正 误差 和 负 误 差 ， 其 出 现 的 概率 相等 。 
3) 有 界 性 : 绝对 值 很 大 的 误差 出 现 的 概率 近 于 零 ， 也 就 是 说 误差 有 一 定 的 实际 
限度 。 
4) 抵偿 性 : 在 实际 测量 条 件 下 对 同一 量 的 测量 ， 其 误差 的 算术 平均 值 随 着 测量 次 
数 的 增加 而 趋 于 零 。 
因此 ， 在 消除 引起 系统 误差 的 所 有 因素 后 ， 多 次 测量 的 算术 平均 值 最 接近 真实 值 。 
(3) 过 失误 差 过 失误 差 是 指 那 些 超 出 在 规定 条 件 下 预期 的 误差 .是 一 种 显然 与 
事实 不 符 的 误差 。 它 主要 是 由 于 操作 人 员 的 踢 忽 或 不 按 规范 操作 等 引起 的 ， 如 读 错 刻 
度 值 、 看 错 夸 码 、 记 录 错 误 、 加 错 试 剂 、 计 算 错 误 、 漏 加 溶液 、 试 样 沾 污 等 。 此 类 误 
差 无 规则 可 寻 ， 只 要 提高 警惕 ， 细 心 操作 ， 过 失误 差 就 可 以 避免 。 在 分 析 工 作 中 ， 出 
现 异 常 大 的 误差 时 应 分 析 其 原因 ， 若 由 过 失 引 起 ， 则 在 计算 平均 值 时 应 将 其 舍弃 。 
二 、 准 确 度 与 误差 
准确 度 是 测定 值 与 真实 值 之 间 的 一 致 程度 。 它 说 明 测 定 的 可 靠 性 ， 用 绝对 误差 或 
相对 误差 来 量度 。 
实际 上 用 误差 的 大 小 来 度量 不 准确 度 时 ,误差 值 越 大 ， 说明 测定 越 不 准确 ， 即 准 
确 度 低 ; 反之 ,误差 越 小 ， 就 意味 着 测定 越 准 确 ， 或 者 说 测定 的 准确 度 高 。 
例 1 标定 某 盐 酸 溶液 的 浓度 时 ， 在 0. 1mg 感 量 的 分 析 天 平 上 称 得 基准 碳酸 钠 的 质 
量 为 0.2076g， 帮 其 真实 质量 为 0.2077g， 则 其 
绝对 误差 =0. 2076g -0.2077g= -0.0001g 
相对 误差 = 07 
例 2 称 得 男 一 物质 的 质量 为 2.2076g， 该 物质 的 真实 质量 为 2.2077g， 则 其 
绝对 误差 =2. 2076g -2.2077g = -0.0001g 


.nw -0.0001g 
相对 误差 = T3077 












































































































































x100% = -0.05% 





x100% = -0.005% 
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从 以 上 两 例 可 以 看 出 ， 两 次 称 量 的 绝对 误差 虽然 相同 ， 均 为 - 0.0001g， 但 这 个 误 
差 在 真实 值 中 所 占 的 百分数 (相对 误差 ) 却 不 一 样 ， 称 量 结果 的 准确 度 ， 第 二 个 是 第 
一 个 的 10 倍 。 显 然 ， 在 绝对 误差 相同 时 ， 被 测量 物质 的 质量 较 大 时 ， 其 相对 误差 就 比 
较 小 ， 即 称 量 的 准确 度 比较 高 。 

绝对 误差 和 相对 误差 都 有 正 值 和 人 负 值 ， 正 值 表 示 测 定 值 比 真实 值 偏 高 ， 负 值 表示 
测定 值 比 真实 值 偏 低 。 

三 、 精 密度 与 偏差 

精密 度 是 指 在 相同 条 件 下 ， 多 次 重复 测定 的 结果 彼此 相 接 近 的 程度 ， 用 偏差 来 度 
量 。 偏 差 也 可 分 为 绝对 偏差 和 相对 偏差 




















































































































绝对 偏差 = 单 次 测定 值 - 测定 平均 值 (6-4) 
”绝对 偏差 
相对 偏差 = 测定 平 雹 值 X100% (6-5) 











绝对 偏差 和 相对 仿 差 代表 单 次 测定 值 对 平均 值 的 偏离 程度 ， 在 通常 的 分 析 测 试 工 
作 中 用 平均 偏差 和 相对 平均 偏差 表示 。 

例如 ， 对 同一 试 样 进行 了 次 测定 ， 测 得 的 结果 分 别 为 x, ，x,，xs，…%,， 则 其 测 
得 的 平均 值 (x) 和 平均 偏差 〈d) 可 分 别 用 式 (6-6) 和 (6-7) 计算 。 















































Dx 
了 Xi 十 MX 十 MX%a 十 十 %h 3 








EE EE 
相对 平均 偏差 是 平均 偏差 在 测 得 平均 值 中 所 占 的 百分数 ， 用 4 表示。 
T= x100% (6-8) 


用 平均 偏差 表示 精密 度 ， 方 法 虽 简 单 ， 但 当 测 定 所 得 数据 的 分 散 程度 较 大 时 ， 平 
均 偏差 不 能 看 出 精密 度 的 好 坏 。 用 统计 方法 处 理 数 据 时 ,广泛 采 用 标准 偏差 来 衡量 数 
据 的 分 散 程度 。 

标准 偏差 是 指 样本 中 个 别 测定 的 仿 差 平方 值 的 总 和 除 以 测定 次 数 减 1 后 的 开 方 值 ， 
也 称 为 均 方 根 俩 差 ， 以 * 表示。 


















































(6-9) 





如 果 n 数 较 大 (n >50)， 则 分 母 用 n -1 或 n 都 无 关 紧 要 。 

例 3 用 滴定 法 测定 某 耐 蚀 合金 中 镍 的 质量 分 数 时 ， 五 个 分 析 结 果 分 别 为 
37. 40% 、37. 20% 、37. 32% 、37. 52% 、37. 34% ， 试 计算 平均 偏差 、 相 对 平均 偏差 和 
标准 偏差 。 

解 ” 计 算数 据 见 表 6-1。 
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表 6-1 计算 数据 









































测 得 数据 xX—x (x -x)? 
37. 20% _0.16% 0.0256 x10-4 
37.32% -0.04% 0.0016 x10-4 
37.34% 一 0.02% 0. 0004 x 10-4 
37.40% +0.04% 0.0016 x10-4 
37.52% +0. 16% 0.0256 x10-4 
x =37. 36% > Ix -x|=0.42% Dx-x)? =0.0548 x10- 
1) 平均 偏差 
Fl 
n 5 
2) 相对 平均 偏差 
一 0. 084% 
d, = a x 100% =37.36% x100% =0. 22% 


3) 标准 偏差 








也 
/0. 证 10 -0 117% 


用 标准 偏差 表示 分 析 结 果 的 精密 度 比 用 平均 偏差 更 好 一 些 ， 因 为 单 次 测量 值 的 偏 
ee ann et see te es py 
有 时 为 了 更 好 地 说 明 分 析 结果 的 好 坏 ， 也 有 用 相对 标准 偏差 (RSD) 或 变异 系数 
(VC) 来 表示 精密 度 的 。 相 对 标准 偏差 代表 单 次 测定 标准 偏差 对 测定 平均 值 的 相对 值 ， 
也 用 百分数 表示 ， 其 表达 式 为 
RSD( VC) = = x100% (6-10) 


另外 ， 对 少量 数据 的 评价 也 用 极 差 来 表示 。 极 差 又 称 为 全 距 或 范围 误差 .是 测量 
数据 中 的 最 大 值 与 最 小 值 之 差 , 说 明 数 据 的 延伸 情况 。 对 于 重复 测量 次 数 较 少 的 数据 
(15 次 以 内 ) ， 可 通过 式 (6-11) 估量 标准 偏差 。 


:= (6-11) 































































































式 中 s 一 一 标准 偏差 ; 

及 一 一 极 差 ; 

C 一 一 与 测量 次 数 有 关 的 统计 因子 ， 可 从 相关 表 中 查 得 。 

实际 上 C 值 大 致 地 等 于 测量 次 数 的 平方 根 ， 故 按 式 (6-12) 也 可 粗略 地 求 得 标 
准 偏差 。 








人 (6-12) 


VN 
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四 、 正 确 度 、 精 密度 与 准确 度 的 关系 

从 以 上 讨论 可 知 ， 准 确 度 既 包 含 “ 正 确 度 ”又 包含 “精密 度 ”。 系 统 误差 影响 分 
析 结 果 的 正确 度 ; 偶然 误差 影响 分 析 结 果 的 精密 度 。 正 确 度 表示 测试 结果 的 算术 平均 
值 与 真实 值 或 接受 参照 值 之 间 的 一 致 程度 ; 精密 度 表 示 测 定 测试 结果 的 重复 性 ; 准确 
度 则 表示 测试 结果 的 正确 性 。 三 者 之 间 既 有 区 别 又 有 联系 。 

例 4 A、B、C 三 位 化 验 员 ， 测 定 同一 种 已 知 铜 质量 分 数 为 59. 39% 的 HPb59-1 铅 
黄 铜 标准 物质 中 铜 的 含量 ， 各 分 析 四 次 ， 测 定 结果 见 表 6-2。 


表 6-2 测定 结果 










































































化 验 员 A B C 
59. 22 59. 35 59. 38 
59. 19 59. 29 59. 42 
测定 结果 (% ) 
59. 17 59. 40 59. 40 
59. 20 59. 48 59. 41 
平均 值 (% ) 59. 19 59. 38 59. 40 


从 三 人 分 析 情 况 来 看 ，A 的 分 析 结 果 精 密度 较 高 ， 说 明 偶然 误差 小 ， 但 平均 值 与 
真实 值 相差 较 大 ， 故 正确 度 低 ， 说 明 系 统 误差 大 ; B 的 分 析 结果 系统 误差 小 ， 而 偶然 
误差 很 大 ， 即 正确 度 高 而 精密 度 低 ; C 的 分 析 结 果 系 统 误 差 和 偶然 误差 都 很 小 ， 精 密 
度 和 正确 度 都 高 ， 即 准确 度 高 。 

由 此 例 可 看 出 ， 精 密度 是 保证 准确 度 的 先决 条 件 ， 只 有 在 精密 度 比 较 高 的 前 提 下 ， 
才能 保证 分 析 结 果 的 可 靠 性 。 因 此 在 分 析 时 ， 必 须 用 一 份 组 成 相近 的 标准 样品 ， 同 时 
操作 ， 以 获得 或 接近 标准 结果 来 说 明 分 析 结 果 的 准确 度 。 若 精密 度 很 差 ， 则 说 明 所 测 
结果 不 可 靠 ， 当 然 其 准确 度 也 不 高 ， 虽 然 由 于 测定 次 数 多 可 能 使 正 负 偏差 相互 抵消 ， 
正确 度 可 能 较 高 ， 但 是 已 失去 衡量 准确 度 的 前 提 。 因 此 ， 在 评价 分 析 结 果 的 时 候 ， 还 
必须 将 系统 误差 和 偶然 误差 的 影响 结合 起 来 考虑 ， 从 而 得 到 精密 度 好 ， 正 确 度 也 好 ， 
即 准确 度 高 的 分 析 结 果 。 





































































































第 二 节 数据 处 理 


一 、 有 效 数 字 

有 效 数 字 能 体现 测量 值 的 可 信 程 度 。 所 谓 有 效 数 字 ， 就 是 在 测量 中 所 能 得 到 的 有 
实际 意义 的 数字 。 它 通常 包括 全 部 准确 数字 和 一 位 不 确定 的 可 疑 数字 。 有 效 数 字 的 保 
留 位 数 与 测量 方法 及 仪器 准确 度 有 关 。 

在 日 常 的 化 学 分 析 工 作 中 ， 为 了 得 到 准确 的 分 析 结 果 ， 不 仅 要 认真 仔细 地 选择 分 
析 方 法 并 严格 按 操作 规程 要 求 进行 测量 ， 而 且 应 当 对 过 程 和 观察 值 进行 正确 的 记录 和 
计算 。 当 记录 和 表达 数据 结果 时 ， 不仅 要 反映 测量 值 的 大 小 ， 而 且 要 反映 测量 值 的 准 
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确 程度 。 正 确 地 运用 有 效 数 据 及 其 计算 法 则 ， 不 仅 是 分 析 人 员 的 基本 技能 ， 而 且 在 实 
际 工 作 中 它 还 关系 到 测量 结果 的 质量 。 所 谓 正确 地 记录 ， 是 指正 确 地 记 下 数字 的 位 数 ， 
因数 字 的 位 数 不 仅 表示 数量 的 大 小 ， 而 且 反 映 测量 的 准确 程度 。 

(1) 使 用 有 效 数 字 时 的 注意 事项 “使 用 有 效 数 字 时 ， 应 注意 以 下 几 点 : 

1) 记录 测量 所 得 的 数据 时 ， 只 允许 保留 一 位 可 疑 数字 ， 不 允许 增加 位 数 ， 也 不 允 
许 减少 位 数 。 例 如 ， 称 量 一 个 红外 碳 硫 霸 塌 时 ， 先 用 药物 天 平 称 量 ， 所 得 数据 应 记 作 
18. 1g， 因 为 药物 天 平 的 感 量 为 0. 1g， 这 个 数据 表示 霸 塌 质量 为 18. 1g 上 0. 1g， 再 用 万 
分 之 一 天 平 称 量 同一 圭 吉 ， 所 得 数据 应 记 作 18. 0456g， 这 表示 前 五 位 数字 都 是 确切 的 、 
可 靠 的 ， 称 为 可 靠 数字 ， 只 有 末 位 数字 因 天 平 的 感 量 是 0. 1mg， 所 以 “6” 是 估计 得 到 
的 ,不 那么 可 靠 ， 称 为 可 疑 数 字 。 又 如 ， 移 取 10. 00mL 的 溶液 时 ,， “10. 00” 是 四 位 有 
效 数字 ， 是 用 最 小 刻度 为 0. 1mL 的 移 液 管 量 取 的 ， 佑 读 至 +0.01mL。 若 记 作 10. 0mL， 
则 为 三 位 有 效 数字 ,说 明 是 用 最 小 刻度 为 lmL 的 小 量 简 量 取 的 ， 估 读 至 0. 1mL。 若 记 
作 10mL， 则 只 有 二 位 有 效 数 字 ， 说 明 量 取 准 确 度 至 + 上 lmL。 但 应 特别 注意 的 是 ， 当 用 
10mL 单 标 线 移 液 管 〈 翌 肚 移 液 管 ) 吸取 液体 时 ， 一 般 应 记录 为 10. 00mL， 用 100mL 容 
量 瓶 盛 液 时 则 应 记 为 100. 00mL， 而 用 250mL 容量 瓶 配制 溶液 时 ， 所 配 溶液 的 体积 应 记 
作 250. 0mL。 这 是 根据 容量 瓶 质量 的 国家 允许 容量 误差 决定 的 。 

2) 有 效 数 字 的 位 数 还 反映 了 测量 的 相对 误差 。 

例 5 称 量 某 基准 试剂 的 质量 为 0.5010g， 表 示 该 试剂 的 质量 是 0. 5010g +0. 0001g， 
其 相对 误差 (RE) 为 多 少 ? 


























































































































解 
_ +0. 0001g 
RE= 0 5010g *100% +0.02% 
如 果 少 记 一 位 有 效 数字 ， 则 表示 该 试剂 的 质量 是 0. 501g + 0. 001g， 其 相对 误差 为 
_ +0. 001g 中 
RE = 0. 501g x100% = +0.2% 





3) 有 效 数字 的 位 数 与 量 的 使 用 无 关 。 例 如 ， 测 得 某 物 的 质量 为 15g， 两 位 有 效 数 
字 ， 以 mg 为 单位 时 ， 应 记 为 1.5 x 10’mg， 而 不 能 记 为 15000mg。 

4) 记录 中 数字 的 “0” 要 做 具体 分 析 。 数 字 中 间 的 “0”， 如 1003 中 “00” 都 是 
有 效 数 字 ; 数字 前 边 的 “0”， 当 用 “0” 来 定位 ， 即 用 “0” 来 表示 小 数 点 的 位 置 时 ， 
它 就 不 是 有 效 数字 ， 这 与 量 的 使 用 有 关 ， 如 0.00154m 变 为 1. 54mm， 前 面 三 个 “0” 全 
消失 了 ， 故 有 效 数 字 实 际 上 只 有 三 位 ; 数字 后 边 的 “0”， 尤 其 是 小 数 点 后 的 “0”， 如 
1.50 中 “0” 是 有 效 数 字 ， 即 1. 50 是 三 位 有 效 数 字 ， 又 如 25000， 很 难说 “0” 是 否 为 
有 效 数 字 ， 这 时 最 好 用 指数 表示 ，25000 若 写成 2. 50 x 10` 则 表示 3 位 有 效 数 字 ， 若 写 
成 2.5 x10* 则 表示 是 两 位 有 效 数字 。 

5) 简单 的 计数 、 分 数 或 倍数 属于 准确 数 或 自然 数 ， 其 有 效 位 数 是 无 限 的 。 例 如 ， 
化 学 式 “H,S0,” 中 的 “2” 和 “4” 等 数字 ,没有 可 颖 数字 ， 其 有 效 数 字 可 认为 是 无 
限 的 。 
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6) 分 析 化 学 中 常 遇 到 的 pH、pkK 等 ， 其 有 效 位 数 仅 取 决 于 小 数 部 分 的 位 数 ， 其 整 
数 部 分 只 说 明 原 数 值 的 方 次 ， 如 pH =2. 49 表示 [H*] =3.2 x10 习 mol/L， 是 两 位 有 效 
数字 ，pH =13.0 表示 [H’*] =1x10”mol/L， 是 一 位 有 效 数字 。 

7) 在 一 般 情况 下 ， 测 量 数据 要 经 过 一 系列 运用 后 才能 获得 所 需 的 结果 。 在 计算 一 
些 有 效 数 字 位 数 不 同 的 数据 之 前 ， 需 要 根据 测定 情况 来 确定 有 效 数字 的 位 数 。 在 有 效 
数字 确定 后 ， 应 按照 确定 了 的 有 效 数字 将 多 余 的 数字 修 约 或 化 整 。 

(2) 有 效 数 字 的 修 约 ” 有 效 数 字 应 按照 国家 标准 GB/AT 8170 一 2008 《数值 修 约 规 
则 与 极 值 数值 的 表示 和 判定 》 进行 修 约 。 首 先 应 确定 修 约 间隔 ， 即 修 约 值 的 最 小 间隔 
单位 ， 通常 称 为 “四 舍 六 入 五 成 双 ” 法 则 。 进 合 主 要 规则 如 下 : 

1) 拟 舍弃 数字 的 最 左 一 位 数字 小 于 5， 则 舍 去 ,保留 其 余 各 位 数字 不 变 。 例 如 ， 
将 12. 1498 修 约 到 个 数位 ， 得 12; 若 修 约 到 一 位 小 数 ， 则 得 12. 1。 

2) 拟 舍弃 数字 的 最 左 一 位 数字 大 于 $， 则 进 1， 即 保留 数字 的 末 位 数字 加 1。 例 
如 ， 将 1268 修 约 到 “ 百 ” 数 位 时 ， 得 13 x10”。 

3) 拟 舍弃 数字 的 最 左 一 位 数字 为 5， 且 其 后 有 非 0 数字 时 进 1， 即 保留 数字 的 末 
位 数字 加 1。 例 如 ， 将 25. 5002 修 约 到 个 数位 ， 得 26。 

4) 拟 侈 弃 数 字 的 最 左 一 位 数字 为 5， 且 其 后 无 数字 或 缘 为 0 时 ， 若 所 保留 的 末 位 
数字 为 奇数 则 进 一 ， 即 保留 数字 的 末 位 数字 加 1; 若 所 保留 的 末 位 数字 为 偶数 〈 零 视 
为 偶数 ) ， 则 舍 去 。 例 如 ，1.050，0.35 修 约 间隔 为 0.1 (或 10…) 时 , 分 别 得 1.0 
(或 10x10”)、0.4 (或 4x10…)。 再 如 ，2500 和 3500 修 约 间隔 为 1000 (或 10’) 
时 ， 分 别 得 2000 (或 2x10;) 和 4000 (或 4x103?)。 

5) 负数 修 约 时 ， 先 将 它 的 绝对 值 按 以 上 1) ~4) 的 规定 进行 修 约 ， 然 后 在 所 得 值 
前 面 加 上 负 号 。 

6) 拟 修 约 数字 应 在 确定 修 约 间隔 或 指定 修 约 位 数 后 一 次 修 约 获 得 结果 ， 不 得 多 次 
对 该 数字 进行 连续 修 约 ， 如 将 3. 154546 修 约 至 两 位 小 数 时 ， 应 为 3. 15， 而 不 得 连续 修 
约 为 3.16 (3. 154546 一 :3. 15455 一 3. 1546 一 3. 155 一 3. 16)。 

有 时 应 根据 不 同 的 分 析 标 准 中 规定 的 修 约 规则 进行 修 约 ， 不 完全 参照 上 述 的 规则 。 
在 具体 实施 中 ， 有 时 测试 与 计算 部 门 先 将 获得 数值 按 指定 的 修 约 数 多 一 位 或 几 位 报 出 ， 
而 后 由 其 他 部 门 判 定 。 在 标准 物质 协作 定 值 时 也 是 如 此 。 

二 、 有 效 数字 的 运算 规则 

在 处 理 数 据 过 程 中 ， 常 遇 到 一 些 准确 度 不 同 的 数据 。 对 于 这 类 数据 ， 必 须 按照 一 
定 的 法 则 进行 运算 ， 既 可 节省 计算 时 间 ， 又 可 避免 计算 过 程 中 引起 错误 。 常 用 的 基本 

1. 加 减 运算 

在 加 减 运算 时 ， 应 以 参加 运算 的 各 数据 中 绝对 误差 最 大 ( 即 小 数 点 后 位 数 最 少 ) 
的 数据 为 标准 ， 确 定 结果 (和 或 差 ) 的 有 效 位 数 。 例 如 ，0. 0121 + 25. 64 +1. 0578 ， 三 
个 数据 中 ， 绝 对 误差 最 大 的 是 25.64， 应 以 它 为 依据 ， 先 修 约 ， 再 计算 ， 即 0. 01 + 
25. 64 +1. 06 =26.71。 
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2. 乘除 计算 

在 乘除 运算 中 ， 应 以 参加 运算 的 各 数据 中 相对 误差 最 大 ( 即 有 效 数 字 位 数 最 少 ) 
的 数据 为 标准 ， 确 定 结果 ( 积 或 商 ) 的 有 效 位 数 。 中 间 算 式 中 可 多 保留 一 位 。 遇 到 个 
位 数 为 8 或 9 时 ， 可 以 多 算 一 位 有 效 数字 。 例 如 ，9. 13 实际 上 虽 只 有 三 位 ， 但 在 计算 
有 效 数 字 时 ， 可 作为 四 位 计算 。 

例 6 0. 0121 x25. 64 x1. 05782 等 于 多 少 ? 

解 ”在 这 组 数据 中 ，0. 0121 的 相对 误差 最 大 ， 应 以 它 为 标准 先进 行 修 约 ， 再 计 
算 ， 即 




















0. 0121 x25.6 x1.06 =0.328 

或 先 多 保留 一 位 有 效 数 字 ， 算 完 后 再 修 约 一 次 ， 如 0.0121 x 25. 64 x 1.058 = 
0. 3282 ， 修 约 为 0.328。 

三 、 分 析 结 果 的 处 理 

在 日 常 分 析 中 ， 一 般 只 对 每 个 试 样 进行 有 限 次 的 平行 测定 ， 那 么 ， 若 所 得 的 分 析 
数据 的 极 差 值 不 超过 该 方法 对 精密 度 的 规定 值 ， 均 认为 有 效 ， 可 取 平 均值 报 出 。 但 对 
于 一 些 有 特殊 要 求 的 试 样 ， 多 次 测量 的 数据 是 否 都 那么 可 靠 ， 都 参加 平均 值 的 计算 ， 
就 必须 进行 合理 评价 和 舍 取 了 。 如 果 在 消除 了 系统 误差 之 后 ， 测 得 的 数据 出 现 显著 的 
大 值 或 小 值 ， 这 样 的 数据 是 值得 怀疑 的 ， 称 这 些 数据 为 可 疑 值 。 对 可 疑 值 应 做 以 下 处 
理 : 在 分 析 过 程 中 已 知 数据 是 可 疑 的 ， 如 试 样 沾 污 或 溶液 普 出 ， 采 用 燃烧 法 测 碳 时 试 
样 未 燃烧 完全 ， 或 在 复查 分 析 结 果 时 已 找到 出 现 可 疑 值 原因 ， 应 立即 将 可 疑 值 弃 去 ， 
但 找 不 出 可 疑 值 原因 的 ， 不 应 随意 弃 去 或 保留 ， 而 应 根据 数理 统计 原则 来 处 理 。 下 面 
介绍 三 种 检查 方法 进行 判断 ， 以 决定 取舍 。 

1. 4d 法 

4d 法 即 4 倍 于 平均 偏差 法 。 有 具体 做 法 如 下 : 

1) 除 可 疑 值 外 ， 将 其 余数 据 求 算术 平均 值 * 及 平均 偏差 4。 

2) 将 可 疑 值 与 平均 值 x 相 减 ， 若 可 疑 值 与 平均 值 之 差 大 于 或 等 于 4 d4， 则 应 将 可 疑 
值 舍 去 ; 若 可 疑 值 与 平均 值 之 差 小 于 4d， 则 应 保留 可 疑 值 。 

例 7 测 得 一 组 不 锈 钢 中 馈 的 质量 分 数 分 别 为 17.18% 、17.56% 、17.23%、 
17.35% 、17. 32% ， 问 其 中 最 大 值 17. 56% 是 否 应 该 舍 去 ? 








































































































解 
本 
和 
4d=0.26% 


因为 17. 56% -17.27% =0.29% ，0.29% > 4d (0.26% )， 故 17.56% 应 该 舍 去 。 
此 方法 计算 比较 简单 ， 适 用 于 4~6 个 平行 数据 的 取舍 。 

2. 格 鲁 布 斯 (Grubbs) 检验 法 

其 步骤 如 下 : 
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2) 用 格 鲁 布 其 








1) 将 所 有 测量 结果 的 数据 按 大 小 


XI 2 





顺序 排列 : 


< X33< "< %, 


其 中 «或 x, 可 能 是 可 疑 值 ， 需 要 首先 进行 判断 ， 决 定 其 取舍 。 























s， 再 根据 统计 量 G 进行 判断 。 统 计量 





设 Xl 是 可 疑 值 ， 则 


设 %, 是 可 疑 值 ， 则 





G 与 可 疑 值 、 平 均值 x 及 标准 
6, 
6G, Mn 二 党 





Ss 























检验 法 判断 可 疑 值 时 ， 首 先 计算 出 该 组 数据 的 平均 值 x 及 标准 偏差 
扁 差 s 有 关 。 


(6-13 ) 


(6-14 ) 


如 果 G 值 很 大 ， 则 说 明 可 疑 值 与 平均 值 相差 很 大 ， 有 可 能 要 舍 去 。G 值 要 多 大 才 








































































































能 确定 该 可 疑 值 应 舍弃 ? 这 就 要 看 对 置信 度 的 要 求 如 何 。 表 6-3 是 临界 C. , 表 。 如 果 
G 三 G6。,， 则 可 疑 值 应 舍 去 ， 否 则 应 保留 。a 为 显著 性 水 平 ，n 为 测量 次 数 。 
表 6-3 临界 G。, 表 
显著 性 水 平 @ 显著 性 水 平 w 

0. 05 0. 025 0. 01 ’ 0. 05 0. 025 0.01 

3 1. 15 1. 15 1. 15 10 2. 18 2. 29 2.41 

4 1. 46 1.48 1.49 11 2.23 2. 36 2. 48 

5 1.67 1.71 1:75 12 2. 29 2.41 2. 55 

6 1. 82 1. 89 1. 94 13 2.33 2. 46 2.61 

7 1. 94 2. 02 2. 10 14 2. 37 2.51 2. 66 

8 2. 03 2. 13 923 15 2.41 2. 55 2.71 

9 2.11 2.21 2. 32 20 2. 56 2.71 2. 88 

格 鲁 布 斯 (Grubbs) 检验 法 最 大 的 优点 是 判断 可 疑 值 的 过 程 中 ,将 正 态 分 布 中 的 
两 个 最 重要 的 样本 参数 平均 值 x 及 标准 偏差 ; 引入 进来 ， 故 此 方法 的 准确 性 较 好 。 但 相 
对 而 言 ， 计 算 平 均值 x 及 标准 偏差 * 比较 麻烦 。 

3. Q 检验 法 

其 步骤 如 下 : 

1) 将 所 有 测量 结果 的 数据 按 大 小 顺序 排列 

XI <X < Ma 文 区 Xi 
其 中 x 或 x, 为 可 疑 数据 。 
2) 按 式 (6-15) 计算 0 值 。 
we we 


式 中 


X? 


可 疑 值 ; 
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与 x? 相 邻 的 值 ; 





% 
x 一 一 最 大 值 ; 
Wii 最 小 值 。 





3) 查 表 6-4， 比 较 由 次 测 得 的 8 值 ， 与 表 6-4 中 所 列 的 相同 测量 次 数 的 0,w 相 
比较 。 Q0 wm 表示 90% 的 置信 度 ; 藻 O>Ouw， 则 相应 的 2 应 省 去 ， 者 Q@< Cow, 则 相 
应 的 x? 应 保留 。 


表 6-4 置信 水 平 的 C 值 








n 3 4 5 6 7 8 9 10 
Cuo 0. 94 0.76 0. 64 0.56 0.51 0.47 0.44 0.41 
Co ss 1.53 1.05 0. 86 0.76 0.69 0. 64 0.60 0.58 


























采用 0 检验 法 时 应 注意 以 下 几 点 : 

1) 适用 于 测定 次 数 在 3 ~ 10 之 间 的 检验 。 

2) 原则 上 只 适用 于 检验 一 个 可 疑 值 。 

3) 耕 测 量 次 数 仅 3 次 ， 则 检 出 可 疑 值 后 勿 轻易 舍 去 ， 最 好 补 测 1 个 或 2 个 数据 后 
再 做 检验 ， 以 决定 取舍 。 


第 三 节 分析 结果 与 测量 不 确定 度 


在 报告 测量 结果 时 不 仅 要 给 出 测定 的 量 值 ， 而 且 应 给 出 以 数量 表示 的 该 值 的 分 散 
程度 。 分 散 程 度 是 测量 质量 的 指标 ， 用 于 判断 该 测量 值 的 可 靠 程度 。 丰 过去， 人们 习 
惯用 误差 、 准 确 度 等 概念 来 描述 测量 的 准确 程度 。 按 照 国际 通用 计量 学 基本 术语 ， 误 
差 定义 为 : 测量 结果 减 去 被 测量 真实 值 。 准 确 度 定义 为 : 测量 结果 与 被 测量 真实 值 之 
间 的 一 臻 程度 。 由 于 真实 值 在 多 数 情况 下 是 未 知 的 ， 因 此 误差 和 准确 度 也 是 很 难 真正 
得 到 的 ， 它 们 只 是 一 个 定性 的 概念 ， 不 用 能 明确 定量 的 数字 表示 。 同 样 在 误差 分 类 时 ， 
通常 使 用 系统 误差 、 随 机 误差 和 过 失误 差 等 概念 。 由 于 定义 本 身 的 局 限 ， 在 实际 判断 
时 ， 这 些 误差 有 时 很 难 严格 区 分 。 

1993 年 , 由 国际 计量 局 (BIPM)、 国 际 标准 化 组 织 (ISO)、 国 际 电 工 委员 会 
(IEC) 、 国 际 法 制 计量 组 织 (OIML) 、 国 际 理论 与 应 用 化 学 联合 会 (IUPAC) 、 国 际 理 
论 与 应 用 物理 联合 会 (IUPAP) 以 及 国际 临床 化 学 联合 会 (IFCC) 联合 制定 了 《测量 
不 确 度 表 示 指 南 (GUM)》， 使 不 确定 度 概 念 在 测量 领域 得 到 了 广泛 应 用 。 

我 国 国 家 质量 技术 监督 局 ( 现 为 国家 质量 监督 检验 检疫 总 局 ) 于 1999 年 1 月 批准 
发 布 了 适合 我 国 国情 的 计量 技术 规范 《测量 不 确定 度 评定 与 表示 》 (JJF 1059 一 1999 ) ， 
它 原则 上 等 同 采用 了 GUM 的 基本 内 容 。 新 版 规范 JF 1059. 1 一 2012 已 于 2013 年 实施 。 

1. 测量 不 确定 度 的 定义 及 意义 

根据 GUM 和 JJF1059. 1 一 2012， 测 量 不 确定 度 定义 为 : 表征 合理 地 赋予 被 测量 之 
值 的 分 散 性 ， 与 测量 结果 相 联 系 的 参数 。 
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测量 不 确定 度 定义 中 的 “分 散 性 ”与 表示 精密 度 的 分 散 性 不 同 ， 定 义 中 的 “分 散 
性 ”是 指 包 括 了 各 种 误差 因素 的 在 测试 过 程 中 所 产生 的 分 散 性 ， 而 后 者 只 是 在 重复 性 
条 件 下 测量 数据 的 分 散 性 (不 确定 度 A 类 评定 )。 例 如 ,测量 结果 的 分 散 性 通常 用 其 
标准 偏差 * 来 表示 ， 但 分 析 过 程 中 使 用 的 容量 器 下、 天 平等 量具 的 示 值 与 其 真实 值 的 
不 一 致 所 造成 的 分 散 性 ， 由 于 校准 曲线 测量 的 变动 性 造成 数据 的 分 散 性 ， 用 标准 物质 
来 校正 分 析 仪 器 或 计算 测量 结果 时 其 标准 值 本 身 的 不 确定 度 (标准 值 的 分 散 性 ) 等 ， 
均 未 包括 在 重复 测量 的 标准 偏差 内 。 

有 些 物 理 试验 是 不 可 重复 的 ， 有 些 成 分 分 析 样 品 量 有 限 ， 只 能 做 一 次 试验 ， 那 么 
一 次 测量 所 得 结果 是 否 有 分 散 性 ? 按 重复 性 概念 ， 一 次 测量 结果 不 好 统计 其 分 散 性 ， 
但 在 测量 不 确定 度 评定 中 可 通过 所 用 仪器 、 量 具 校 准 的 标准 不 确定 度 ， 其 示 值 误差 、 
环境 温度 变化 的 不 确定 度 ， 以 及 利用 以 前 积累 的 统计 数据 或 方法 的 重复 性 限 等 参数 来 
评定 测量 结果 的 分 散 性 。 

因此 ， 在 计量 学 中 引入 测量 不 确定 度 概 念 ， 通 过 诸多 不 确定 因素 的 分 析 ， 并 将 这 
些 因素 对 数据 分 散 性 的 贡献 〈 一 般 用 不 确定 度 B 类 评定 ) 统计 出 来 ， 与 测量 数据 的 重 
复 性 (不 确定 度 A 类 评定 ) 进一步 合成 为 总 不 确定 度 ， 最 后 与 测量 结果 一 起 表达 。 

定义 中 的 “合理 地 ”是 指 测量 是 在 统计 控制 状态 下 进行 的 ， 各 次 测量 结果 的 分 散 
性 只 是 由 于 随机 效应 引起 的 ， 其 测量 结果 或 有 关 参 数 可 以 用 统计 方法 进行 估计 。 

定义 中 的 “ 相 联 系 的 ”是 指 不 确定 度 和 测量 结果 来 自 同一 测量 对 象 和 过 程 ， 表 
在 给 定 条 件 下 测量 时 测量 结果 所 可 能 出 现 的 区 间 。 需 要 说 明 的 ,测量 不 确定 度 和 测 
结果 的 量 值 之 间 没 有 必然 的 联系 ， 它 们 均 按 各 自 的 方法 进行 统计 。 例 如 ， 对 某 一 个 
测量 采用 不 同 的 方法 测量 ， 可 能 得 到 相同 的 结果 ， 但 其 不 确定 度 未 必 相 同 ， 有 时 甚至 
可 能 相差 很 大 。 

因此 ， 不 确定 度 是 建立 在 误差 理论 基础 上 的 一 个 新 的 概念 ， 它 表示 由 于 测量 误差 
的 存在 而 对 被 测量 值 不 能 肯定 的 程度 ， 是 定量 评价 测量 结果 质量 的 一 个 参数 。 一 个 完 
整 和 有 意义 的 测量 结果 ,不仅 要 表示 其 量 值 的 大 小 ， 而 且 需 给 出 测量 的 不 确定 度 ， 表 
示 被 测量 真实 值 在 一 定 概率 水 平 所 处 的 范围 〈 所 指 的 测量 结果 应 该 是 已 修正 了 的 最 佳 
估计 值 ) 。 

测量 不 确定 度 在 科学 技术 和 生产 中 ,在 商业 、 贸 易 、 医 疗 、 环 保 中 具有 广泛 性 和 
普遍 性 。 测 量 不 确定 度 越 小 ， 其 测量 结果 的 可 疑 程度 越 小 、 可 信 度 越 大 ， 测量 的 质量 
就 越 高 ， 测 量 数据 的 使 用 价值 也 就 越 高 。 对 测量 不 确定 度 必须 正确 、 恰 当地 评定 ， 否 
则 可 能 会 造成 巨大 的 经 济 损失 。 不 确定 度 评定 过 大 时 ,会 因 测 量 不 能 满足 需要 而 追加 
投资 ， 造 成 不 必要 的 浪费 ; 不 确定 度 评定 过 小 时 ,会 对 生产 造成 危害 。 

2. 测量 不 确定 度 的 来 源 

化 学 成 分 测量 过 程 中 有 许多 引起 不 确定 度 的 因素 ， 它 们 可 能 来 自 以 下 几 个 方面 : 

1) 被 测 对 象 的 定义 不 完善 ， 如 钢 中 酸 溶 铝 和 酸 溶 硼 的 测定 ， 其 被 测 对 象 内 涵 的 界 
定 不 够 明确 ， 溶 解 酸 种 类 及 浓度 、 溶 解 温 度 与 时 间 、 冒 烟 与 否 等 条 件 都 会 对 测试 结果 
产生 影响 。 
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2) 取样 带 来 的 不 确定 度 ， 如 测定 样品 不 完全 代表 所 定义 的 被 测 对 象 ， 因 此 不 同 试 
样 根据 标准 都 应 有 相应 的 取样 方法 。 

3) 被 测 对 象 的 预 富 集 或 分 离 得 不 完全 。 

4) 基体 对 被 测量 元 素 的 影响 和 干扰 。 

5) 在 抽样 、 样 品 制备 、 样 品 分 析 过 程 中 的 沾 污 ， 样 品 在 保存 条 件 下 发 生化 学 反应 
氧化 、 吸 收 水 分 或 二 氧化 碳 等 ) ， 以 及 由 于 热 状态 的 改变 或 光 分 解 而 引起 样品 的 变化 ， 
这 些 对 痕 量 组 分 的 分 析 尤 为 重要 。 

6) 测量 过 程 中 对 环境 条 件 的 影响 缺乏 认识 或 环境 条 件 的 测量 不 够 完善 。 例 如 ， 玻 

器 具 的 校准 温度 和 使 用 温度 不 同 带 来 的 不 确定 度 ， 环 境 湿 度 的 变化 对 某 些 物质 
4 影响 等 。 

7) 读数 不 准 ， 读 取 计 数 或 刻度 时 的 个 体 差 异 ， 如 采用 滴定 法 时 ， 对 于 滴定 管 的 读 
数 ， 每 个 实验 员 都 有 其 固定 的 读数 方法 。 

8) 仪器 的 分 辨 率 或 灵敏 度 偏 低 ， 以 及 仪器 的 偏 倚 、 分 析 天 平 校准 中 的 准确 度 
极限 、 温 度 控制 器 可 能 维持 的 平均 温度 与 设 定 的 温度 点 不 同 、 自 动 分 析 仪 响应 灌 
后 等 。 

9) 测量 标准 和 标准 物质 所 给 定 的 不 确定 度 ， 特 别 是 作为 基准 或 标准 用 的 试剂 纯度 
的 影响 。 

10) 从 外 部 取得 并 用 于 数据 的 整理 换算 的 常数 或 其 他 参数 所 具有 的 不 确定 度 。 

11) 在 测量 方法 中 和 测量 过 程 中 的 某 些 近似 和 假设 ， 某 些 不 恰当 的 校准 模式 的 选 
择 ， 如 使 用 一 条 直线 校准 一 条 弯曲 的 响应 曲线 时 ， 数 据 计 算 中 的 舍 入 影响 。 

12) 随机 变化 。 在 整个 分 析 测 试 过 程 中 ， 随 机 影响 对 不 确定 度 的 贡献 。 

以 上 所 有 影响 不 确定 度 的 因素 之 间 不 一 定 都 是 独立 的 ， 它 们 之 间 可 能 还 存在 一 定 
的 相互 关系 ， 所 以 必须 做 全 面 的 分 析 评 定 ， 考 虑 相互 之 间 的 影响 对 不 确定 度 的 贡献 ， 
即 要 考虑 协 方差 。 

3. 不 确定 度 的 评定 

(1) 不 确定 度 的 A 类 评定 ”由 观测 列 统计 分 析 所 做 的 不 确定 度 评定 。 

(2) 不 确定 度 的 B 类 评定 ”由 不 同 于 观测 列 统计 分 析 所 做 的 不 确定 度 评定 。 

A、B 类 之 分 仅 指 评定 方式 而 已 ， 并 不 意味 着 两 类 分 量 有 实质 上 的 差别 ， 它 们 都 基 
于 概率 分 布 ， 都 可 用 方差 或 标准 偏差 表示 。 随 机 误差 和 系统 误差 是 以 误差 的 性 质 进行 
区 分 的 。A 、B 类 不 确定 度 与 随机 误差 和 系统 误差 之 间 也 不 存在 简单 的 对 应 关系 。 在 某 
一 测量 条 件 下 ， 某 些 因素 的 影响 包括 在 A 类 不 确定 度 中 ， 而 一 些 因素 需 用 B 类 不 确定 
度 来 统计 。 随 着 测量 条 件 的 变化 ，A 类 不 确定 度 和 B 类 不 确定 度 可 以 相互 转化 。 例 如 ， 
一 些 仪器 、 计 量 器 具 的 检定 证 书 和 技术 资料 提供 的 不 确定 度 、 误 差 等 参数 ,通常 是 
一 系列 观测 数据 统计 出 来 的 标准 差 ， 按 说 应 是 不 确 度 A 类 评定 ， 但 在 随后 的 测量 不 确 
度 评定 时 ， 通 常 作为 不 确定 度 B 类 评定 引用 。 

4. 不 确定 度 的 表示 方法 

(1) 合成 标准 不 确定 度 ” 合成 标准 不 确定 度 是 指 当 测量 结果 的 标准 不 确定 度 由 若 
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干 个 标准 不 确定 度 分 量 构成 时 ， 按 方 和 根 合成 得 到 的 标准 不 确定 度 。 测 量 结果 y 的 合 
成 标准 不 确定 度 记 为 (7) ， 简 写 为 u 或 w(y)。 它 是 测量 结果 标准 差 的 估计 值 。 

(2) 扩展 不 确定 度 ”扩展 不 确定 度 也 称 为 范围 不 确定 度 或 展 伸 不 确定 度 。 它 是 确 
定 测量 结果 区 间 的 量 , 合理 赋予 被 测量 值 的 大 部 分 含 于 该 区 间 。 扩 展 不 确定 度 记 为 U。 
分 析 测 试 中 用 它 表 示 一 定 概率 水 平 下 被 测量 值 的 分 散 区 间 。 

5. 不 确定 度 的 评定 过 程 

不 确定 度 的 评定 过 程 如 图 6-1 所 示 。 
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漆 众 盟 康 吕 荡 浪 于 
深 浴 骂 庚 注 竺 浪 于 


图 6-1 不 确定 度 的 评定 过 程 


一 、 概 述 











作为 一 名 分 析 化 学 工作 者 ， 需 不 断 提 高 安全 意识 ， 和 掌握 丰富 的 安全 知识 ， 以 减免 
事故 的 发 生 。 一 般 来 说 ,化 验 室 危险 性 有 以 下 儿 种 : 

1) 火灾 爆炸 危险 性 。 

2) 有 毒气 体 危 险 性 。 


3) 触电 危险 性 。 


4) 机 械 伤害 危险 性 。 


5) 放射 性 危险 性 
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则 ， 并 严格 遵守 。 
(1) 防止 中 毒 


O 














二 、 化 验 室 安全 守则 
民 据 化 验 室 危险 性 种 类 及 事故 的 统计 分 析 ， 应 该 制定 出 切实 可 行 的 化 验 室 安 全 守 





1) 严禁 在 实验 室 进餐 、 吸 烟 。 实 验 室 一 切 需 四 都 不 得 做 餐具 使 用 。 使 用 有 毒物 品 
进行 工作 后 ， 离 开 实验 室 时 必须 仔细 洗手 、 汶 口 。 

2) 所 有 配 好 的 试剂 都 要 有 标签 。 剧 毒 试剂 (包括 已 配制 的 溶液 ) 都 要 放 在 专用 
柜 中 ， 双 人 、 双 锁 保 管 ， 建 立 严 格 的 使 用 登记 制度 。 剧 毒 的 物质 撒 落 时 ， 应 立即 全 部 
收拾 起 来 ， 并 把 落 过 毒品 


3) 严禁 试剂 人 口 。 月 
































的 果子 和 地 板 洗 净 。 











昌 移 液 管 吸取 任何 试剂 溶液 时 都 必须 用 洗 耳 球 操作 ， 不 得 用 
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吸 ; 当 需 用 鼻子 鉴别 试剂 时 ， 应 将 试剂 瓶 口 远离 鼻子 ， 用 于 轻 轻 扇 动 ， 稍 闻 其 味 即 可 ， 











严禁 鼻子 接近 瓶 口 。 














进行 。 























4) 使 用 易 挥 发 有 毒 的 试剂 或 反应 中 产生 有 毒气 体 的 实验 ， 必 须 在 通风 橱 中 





5) 取 用 有 毒气 体 试 详 时 必须 站 在 上 风头 ; 采用 球 胆 、 塑 料 袋 取样 时 ， 要 事先 进行 








试 漏 ， 用 完 后 要 放 在 室外 将 有 毒气 体 排 空 放 交 。 
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(2) 防止 燃烧 和 爆炸 

1) 挥发 性 有 机 液体 试剂 或 样品 应 存放 在 通风 条 件 良 好 的 地 方 ， 放 和 人 冰箱 时 必须 密 
封 ， 不 得 漏 气 ; 易 燃 试剂 如 乙 栈 、 二 硫化 碳 、 葵 、 汽 油 、 石 油 醚 等 不 可 放 在 煤气 灯 、 
电炉 或 其 他 热源 附近 。 
2) 启 开 装 有 易 挥 发 试剂 的 试剂 瓶 时 ， 尤 其 在 室温 较 高 时 ， 应 先 用 水 冷却 ， 且 不 可 
把 瓶 口 对 着 自己 或 他 人 ， 以 免 有 大 量 气 液 冲 出 ， 造 成 伤害 事故 。 
3) 试验 过 程 中 的 易 挥 发 及 易 燃 性 有 机 溶剂 需要 加 热 排除 时 ， 应 在 水 浴 内 或 密封 的 
电热 板 上 缓慢 加 热 ， 严 禁用 火焰 或 一 般 电炉 直接 加 热 ， 也 不 准 在 烘箱 中 烘 烤 。 

4) 身上 或 手 上 沾 有 易 燃 物 时 ， 应 立即 清洗 干净 ， 不 得 靠近 明火 ， 以 防 着 火 。 落 有 
氧化 剂 液 滴 的 衣服 ， 稍 微 加 热 即 能 起 火 ， 应 注意 及 时 消除 。 

5) 严禁 把 氧化 剂 和 可 燃 物 在 一 起 研磨 ， 不 能 在 纸 上 称 量 过 氧化 钠 。 

6) 进行 易 发 生 爆 炸 的 试验 时 ， 如 用 Na,0, 熔融 ,用 HC10, 进行 湿 法 氧化 时 ， 要 加 
强 安全 措施 ， 使 用 防护 挡 板 ， 戴 防护 眼镜 。 

7) 爆炸 性 药品 ， 如 高 毛 酸 、 高 氧 酸 盐 、 过 氧化 氨 及 高 压气 体 等 ， 应 放 在 低温 处 保 
管 ， 不 得 与 其 他 易 燃 物 放 在 一 起 。 

8) 在 分 析 中 ， 有 了 时 需要 对 加 热处理 的 溶液 在 隔绝 C0，( 指 空气 中 的 CO, ) 的 情况 
下 冷却 ,冷却 时 不 能 把 容器 塞 紧 ， 以 防 冷却 时 爆炸 ， 可 在 瓶 塞 上 装 碱 石灰 管 。 

(3) 防止 腐蚀 、 化 学 灼 烧 、 烫 伤 、 制 伤 

1) 腐蚀 类 刺激 性 药品 ， 如 强酸 、 强 碱 、 浓 氨水 、 浓 过 氧化 氧 、 氧 氟 酸 、 省 水 等 ， 
取 用 时 要 戴 胶皮 手套 和 防护 眼镜 。 

2) 稀释 硫酸 时 必须 在 烧杯 等 耐 热 容 器 中 进行 ， 应 在 不 断 搅拌 下 把 浓 硫 酸 加 入 水 
中 ， 绝 不 能 把 水 加 入 浓 硫 酸 中 。 在 溶解 Na0H、KOH 等 能 产生 大 量 热量 的 物质 时 ， 也 
必须 在 耐 热 容器 中 进行 。 若 需 将 浓 酸 、 浓 碱 液 中 和 ， 则 必须 先 稀释 后 中 和 。 

3) 在 压 碎 和 研磨 KOH、Na0H 及 其 他 危险 物质 时 ， 要 戴 防护 眼镜 ,注意 防范 小 碎 
块 飞 溅 ， 以 免 造成 烧伤 。 

4) 切割 玻璃 管 及 给 塞 子 钻 孔 时 ， 必 须 戴 劳保 手套 。 用 玻璃 管 连 接 胶管 时 ， 必 须 正 
确 选择 它 的 直径 ， 不 要 使 用 薄 壁 玻璃 管 ， 需 把 管 口 烧 圆滑 后 才能 插入 胶管 。 把 玻璃 管 
搬入 塞 内 时 ， 必 须 握 住 塞 子 侧面 ， 不 要 把 塞 子 撑 在 手掌 上 。 

5) 装配 或 拆 件 仪器 时 ， 要 防备 玻璃 管 和 其 他 部 位 破损 ， 造 成 严重 割 伤 。 使 用 后 的 
仪器 上 常 有 刺激 伤口 和 使 伤 情 复 杂 化 的 脏 物 ， 拆 卸 时 更 要 小 心 。 

(4) 其 他 

1) 一 切 固体 不 溶 物 、 浓 酸 和 浓 碱 废 液 ， 严 禁 倒 和 人 下水道 ， 以 防 堵塞 和 腐蚀 下 水 管 
道 ; 易 燃 、 有 毒 有 机 物 也 不 能 倒 人 和 人 下水道， 以 免 引 起 中 毒 和 着 火 。 

2) 实验 室 工作 人 员 应 知道 实验 室内 煤气 、 水 阅 和 电 曾 的 位 置 ， 以 便 必 要 时 加 以 
控制 。 

3) 分 析 试 验 结束 后 ， 应 当 进 行 安全 检查 ， 使 用 过 的 器 亚都 要 洗涤 干净 ， 放 回 固定 
位 置 。 下 班 或 离开 时 ， 关 闭 电源 、 热 源 和 水 源 。 
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第 二 节 ”贵重 器 上 的 安全 使 用 规则 


一 、 铂 器 严 

铂 (俗称 白金 ) 为 银白 色 坚 蔬 而 富有 弹性 的 金属 ， 熔 点 为 1773.5% ， 沸 点 为 
4300% ， 导 热 性 好 ， 散 热 也 快 ， 表 面 不 显著 吸附 水 汽 ， 化 学 性 稳定 ， 在 空气 中 灼 烧 后 
不 起 变化 ， 大 多 数 试 剂 对 它 无 腐蚀 作用 。 铂 吉 亚 〈( 卉 塌 ) 主要 用 于 碱 熔融 及 氧气 酸 处 
理 样 品 。 现 以 铂 寺 塌 为 例 说 明 铀 器 严 的 使 用 规则 。 

1) 使 用 温度 最 高 不 可 超过 1200% 。 加 热 和 灼 烧 应 在 电炉 内 或 煤气 灯 的 氧化 焰 上 进 
行 ， 不 可 在 还 原 焰 或 冒 黑 烟 的 火焰 上 加 热 ， 或 使 铂 器 亚 接 触 火 焰 中 的 蓝 色 焰 心 ， 以 免 
生成 碳化 铂 ， 使 它 变 脆 而 易 破裂 。 

2) 由 于 铂 较 软 ， 所 以 拿 取 时 不 能 太 用 力 ， 以 免 其 变形 或 凹凸 不 平 。 切 勿 用 玻璃 棒 
等 尖 头 物 从 铂 霸 塌 内 刮 出 物质 ， 以 免 损 伤 内 壁 ， 可 用 华 橡胶 头 的 玻璃 棒 操 作 。 

3) 不 得 在 铂 击 吉 内 加 热 或 熔融 碱 金属 的 氧化 物 、 氧 氧化 物 、 氧 化 钢 、 硫 代 硫 酸 
钠 、 含 磷 以 及 含 大 量 硫 的 物质 。 碱 金属 的 硝酸 盐 、 亚 硝酸 盐 、 毛 化物、 氰 化 物 等 ， 高 
温 下 与 铂 形成 脆性 化 合 物 磷 化 铂 、 硫 化 铂 等 ， 都 能 浸 蚀 铂 器 严 。 

4) 含有 重金 属 如 铅 、 负 、 锡 、 匀 、 砷 、 银 、 冬 、 铀 等 的 化 合 物 ， 不 可 在 铂 寺 塌 内 
灼 烧 加 热 ， 因 为 这 些 重 金属 化 合 物 容 易 还 原 成 金属 ， 与 铀 生成 合金 而 破坏 铂 圭 塌 。 

5) 高 温 加 热 时 不 可 与 其 他 任何 金属 接触 ， 必 须 放 在 泥 三 角 或 石棉 板 上 进行 。 高 温 
钳 取 铂 圭 塌 时 必须 使 用 铂 头 寺 塌 钳 ， 不 得 用 其 他 金属 钳 。 

6) 在 铂 卉 塌 内 不 得 处 理 挡 素 及 能 分 解 出 钢 素 的 物质 ， 如 王 水 、 省 水 及 盐酸 与 氧化 
剂 ( 含 氧 酸 盐 、 硝 酸 盐 、 高 锰 酸 盐 、 二 氧化 锰 、 铬 酸 盐 、 亚 硝酸 盐 等 ) 的 混合 物 、 庙 
化 物 与 氧化 剂 的 混合 物 。 三 氯 化 铁 溶液 对 铂 有 显著 的 浸 蚀 作用 ， 因 此 不 能 与 铂 器 严 
接触 。 

7) 成 分 不 明 的 物质 不 要 在 铂 圭 声 中 加 热 或 溶解 。 

8) 铂 卉 塌 必须 保持 清洁 ， 内 外 应 光亮 ,经 长 久 灼 烧 之 后 ， 铂 霸 塌 外 表面 可 能 点 然 
无 光 ， 这 是 表面 有 一 薄 层 结晶 的 缘故 ,日 久 必定 深入 到 内 部 致使 铂 霸 坑 脆 弱 而 破裂 ， 
因此 必须 及 时 清除 表面 不 清洁 之 物 。 其 方法 有 : 

QQ 在 单独 的 稀 盐 酸 或 稀 硝 酸 内 煮沸 (用 稀 盐酸 方便 ， 可 配 用 1.5 ~2molL 的 盐酸 
溶液 ) 。 注 意 : 所 用 的 盐酸 不 得 含有 硝酸 、 硝 酸 盐 、 卤 素 等 氧化 剂 。 

@ 蔡 用 稀 酸 尚 不 能 洗 兆 ， 则 可 用 焦 硫酸 钾 、 碳 酸 钠 或 硼砂 熔融 清洗 。 

@ 若 仍 有 污点 ， 或 表面 发 黑 ， 则 用 通过 0. 125mm 孔径 的 无 尖锐 棱角 的 细 砂 ， 用 水 
湿润 进行 轻 轻 摩擦 ， 使 其 表面 恢复 光泽 。 

二 、 银 器 严 

分 析 用 银 器 严 主 要 是 指 银 卉 塌 或 银 烧杯 。 此 类 器 严 用 纯 银 制 成 ， 常 含有 微量 的 金 、 
铀 、 铅 、 饥 等 。 银 需 下 党 用 于 过 氧化 钠 及 奇 性 碱 熔融 处 理 试 样 。 在 分 析 高 硅 铝 合金 中 
硅 的 含量 时 ， 通 党 在 银 烧杯 中 以 氢 氧 化 钠 溶解 的 方式 进行 。 使 用 银 器 亚 时 应 注意 以 下 
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几 点 : 

1) 使 用 银 圭 塌 时 要 严格 控制 温度 。 由 于 银 的 迷 点 仅 为 960% ， 因 此 其 使 用 温度 一 
般 不 能 超过 700%C 。 

2) 燃 融 时 间 。 银 卉 塌 一 经 加 热 ， 表 面 就 有 一 层 氧化 物 ， 使 其 不 受 氧 氧化 钾 或 氧 氧 
化 钠 的 侵蚀 ， 因 此 可 以 用 氧 氧 化 钠 作 熔 剂 ， 也 可 以 用 碳酸 钾 〈 钠 ) 与 硝酸 钠 (或 过 氧 
化 钠 ) 作为 混合 熔剂 ， 以 烧结 法 分 解 试 样 ， 但 与 空气 接近 的 边缘 处 略 起 作用 ， 因 此 熔 
融 时 间 不 能 过 长 (一般 不 超过 30min ) 。 

3) 绝对 不 允许 在 银 卉 提 中 分 解 或 灼 烧 含 硫 的 物质 ， 也 不 允许 在 其 中 使 用 碱 性 硫化 
熔剂 ， 因 为 银 很 容易 与 硫 作 用 生成 硫化 银 。 

4) 在 熔融 状态 时 ， 铝 、 锌 、 锡 、 铅 、 冬 等 金属 盐 都 能 使 银 卉 塌 变 脆 ， 所 以 冬 盐 、 
硼砂 等 也 不 能 在 银 霸 塌 中 灼 烧 和 熔融 。 

5) 刚 从 火焰 或 电炉 上 取 下 的 热 卉 吉 ， 不 许 立 即 用 水 冷却 ， 以 免 产 生 裂 纹 。 

6) 银 易 溶 于 酸 ， 在 浸 取 熔融 物 时 ， 不 可 使 用 酸 ， 更 不 能 长 时 间 浸 在 酸 里 ， 特 别 是 
不 可 接触 浓 酸 (如 热 的 硝酸 、 浓 硫酸 ) 。 

三 、 石 英 器 皮 

化 学 分 析 用 石英 器 亚 主 要 是 石英 圭 塌 、 石 英 葵 发 显 和 石英 锥 形 瓶 等 。 其 主要 成 分 
是 二 氧化 硅 ， 其 中 含有 微量 的 铁 、 铝 、 钙 、 镁 、 钢 等 ， 除 氧气 酸 外 ,不 与 其 他 酸 作 用 。 
车 性 碱 及 碱 金 属 碳酸 盐 易 与 其 作用 ， 特 别 是 在 高 温 下 ， 极 易 与 上 述 物 质 共 同 熔融 而 破 
坏 石 英 寺 塌 。 石 英 器 耿 对 大 部 分 其 他 化 学 物质 则 比较 稳定 。 使 用 石英 器 严 时 应 注意 以 
下 几 点 : 

1) 石英 寺 葛 对 热 的 稳定 性 很 好 ， 但 在 1100 ~ 1200%C 时 开始 变 得 不 透明 而 失掉 强 
度 ， 因 此 使 用 时 必须 严格 控制 在 这 一 温度 以 下 。 

2) 石英 器 亚 比 玻璃 器 严 更 脆 ， 容 易 破 碎 ， 使 用 时 要 特别 小 心 。 

3) 在 石英 圭 坝 中 绝对 不 能 使 用 氧 氟 酸 、 过 氧化 钠 、 苛 性 碱 及 碱 金 属 碳酸 盐 ， 因 为 
它们 对 其 都 有 侵蚀 作用 。 

4) 石英 坦 塌 可 以 用 硫酸 钾 ( 钠 ) 、 焦 硫酸 钾 〈 钠 ) 、 硫 代 硫 酸 钠 等 作 燃 剂 。 

四 、 瓷 器 严 及 刚玉 器 严 

1) 次 的 成 分 相当 于 n(NaKO):n(Al,0;):n(Si0,) =1:8.7:22。 它 的 氧化 铝 含量 比 
玻璃 高 得 多 。 在 绝 大 多 数 情况 下 ， 瓷 质 器 严 都 要 涂 上 一 层 釉 ， 其 一 般 成 分 为 w(Si0, ) = 
73% ,w( Al,0;) =9% , w(Ca0) =11% , w(Na0+KO) =6%。 次 的 耐 化 学 性 能 要 比 实 
验 室 的 玻璃 强 ， 但 铝 的 损失 量 比较 大 。 瓷 是 硅 酸 盐 ， 易 被 碱 、 氧 氟 酸 和 热 磷酸 腐蚀 。 
瓷 质 器 严 平 常用 作 分 解 钢铁 试 样 后 蒸发 、 脱 水 的 容器 。 瓷 的 主要 优点 是 可 在 1100% 高 
温 下 使 用 ， 故 常 制 成 二 塌 作 焦 硫酸 盐分 解 试 样 的 熔融 器 具 。 瓷 圭 塌 也 可 用 于 溶解 试 样 ， 
如 测定 钢 中 的 硼 时 ， 在 瓷 寺 塌 中 加 入 稀 硫 酸 进行 溶解 ， 可 避免 引进 硼 的 空白 。 

装 有 填 热 剂 的 瓷 南 塌 还 可 以 代替 铂 卉 吉 用 于 碱 性 熔剂 的 熔 融 。 所 用 的 填 垫 剂 应 按 
不 同 的 试 样 及 所 要 测定 的 成 分 来 选择 。 例 如 ， 用 灼 烧 过 的 氧化 镁 作 填 垫 剂 ， 用 无 水 碳 
酸 钠 作 熔剂 ， 可 熔融 分 解难 溶 的 铁 矿 、 锰 矿 并 进行 总 铁 和 锰 的 测定 ; 用 炭 粉 作 填 垫 剂 ， 
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用 碳酸 钠 加 过 氧化 钠 作 熔 剂 ， 可 熔融 分 解 稀 土 硅 铁 合金 并 进行 寿 、 铁 等 元 素 


2 





有 质 坚 耐 高 温 的 特点 ， 因 此 刚玉 器 了 


) 有 些 金 











属 氧 化 物 也 可 用 作 制 造 卉 塌 的 材料 ， 如 刚玉 是 自然 界 纯 态 的 氧化 铝 ， 有 具 
1 可 用 于 碱 性 熔剂 的 熔融 ， 但 不 能 用 于 KHSO,、 








的 测定 。 








NaHSO, 、K,S,0; 、Na,S,0; 作 熔 剂 的 燃 融 ， 因 上 述 熔剂 的 熔 体 对 刚玉 有 很 强 的 侵蚀 作 
用 。 用 二 氧化 钳制 成 的 卉 塌 ， 性 质 与 刚玉 器 严 类 似 或 略 优 。 
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标 准 号 标准 名 称 
GB/T 222 一 2006 钢 的 成 品 化 学 成 分 允许 偏差 

GB 223. 3 一 1988 岗 铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “二 安 蔡 比 林 甲 烷 磷 铀 酸 重量 法 测定 磷 量 
GB/T 223. 4 一 2008 钢铁 及 合金 ” 锰 含 量 的 测定 ”电位 滴定 或 可 视 滴定 法 
GB/T 223. 5 一 2008 钢铁 “ 酸 溶 硅 和 全 硅 含 量 的 测定 ”还 原型 硅 钼 酸 盐 分 光 光 度 法 
GB/T 223. 6 一 1994 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “中 和 滴定 法 测定 硼 量 
GB/T 223. 7 一 2002 铁 粉 ” 铁 含量 的 测定 ” 重 铬 酸 钾 滴定 法 
GB/T 223. 8 一 2000 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”氢化 钠 分 离 -EDTA 滴定 法 测定 铝 含 量 
GB/T 223. 9—2008 钢铁 及 合金 ” 铝 含量 的 测定 ” 铬 天 青 $ 分 光 光 度 法 
GB/T 223. 11 一 2008 钢铁 及 合金 ” 铬 含量 的 测定 ”可 视 滴定 或 电位 滴定 法 
GB/T 223. 12 一 1991 网 铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”碳酸 钠 分 离 - 二 茶 碳 酰 二 ” 肘 光 度 法 测定 铬 量 
GB/T 223. 13—2000 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”硫酸 亚 铁 铵 滴定 法 测定 钒 含量 
GB/T 223. 14—2000 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ” 乌 试 剂 茜 取 光度 法 则 定 钒 含量 
GB/T 223. 16—1991 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方法 “变色 酸 光 度 法 测定 钛 量 
GB 223. 17 一 1989 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “二 安 蔡 比 林 甲 烷 光度 法 测定 铁 量 
GB/T 223. 18 一 1994 网 铁 及 合金 化 学 分 析 方法 “ 硫 代 硫 酸 钠 分 离 - 碘 量 法 测定 铜 量 






































GB 223. 19 一 1989 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “新 亚 铜 灵 - 三 氧 甲烷 革 取 光度 法 测定 铜 量 
GB/T 223. 20 一 1994 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”电位 滴定 法 测定 销量 

GB/T 223. 21 一 1994 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方法 5- CI-PADAB 分 光 光 度 法 测定 钼 量 
GB/T 223. 22 一 1994 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方法 “ 亚 硝 基 R 盐分 光 光 度 法 测量 钴 量 





GB/AT 223. 23 一 2008 


q 铁 及 合金 


含量 的 测定 ” 丁 二 酮 膨 分 光 光度 法 





GB/T 223. 25 一 1994 


4 铁 及 合金 化 学 分 析 方法 “了 丁 二 


酮 胀 重量 法 测定 


钊 量 





GB/T 223. 26 一 2008 


量 的 测定 硫 


氨 酸 盐分 光 光 度 法 





GB 223. 28 一 1989 
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E 量 法 测定 钥 量 





三 





GB/AT 223. 29—2008 














铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”a- 安 
铅 含量 的 测定 ”载体 沉淀 -二 




















酚 栓 分 光 光 度 法 
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标 准 号 


( 续 ) 


标准 名 称 





GB/T 223. 30—1994 


网 铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”对 -省 苗 奋 仁 酸 沉淀 分 离 - 偶 氮 肿 五 分 光 光 度 法 测定 























































































































错 量 
GB/T 223. 31—2008 钢铁 及 合金 ” 砷 含量 的 测定 ” 莹 馏分 离 - 钼 蓝 分 光 光 度 法 
GB/T 223. 32 一 1994 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “次 磷酸 钠 还 原 - 碘 量 法 测定 砷 量 
GB/T 223. 33 一 1994 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “” 茎 取 分 离 - 偶 氮 氧 磷 mA 光度 法 测定 镍 量 
GB/T 223. 34 一 2000 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “” 铁 粉 中 盐酸 不 溶 物 的 测定 
GB/T 223. 36 一 1994 岗 铁 及 合金 化 学 分 析 方法 ”蒸馏 分 离 -中 和 滴定 法 测定 氮 量 
GB 223. 37 一 1989 网 铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”蒸馏 分 离 -能 酚 蓝光 度 法 测定 氮 量 
GB 223. 38 一 1985 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”离子 交换 分 离 -重量 法 测定 包 量 
GB/T 223. 40 一 2007 钢铁 及 合金 ”包含 量 的 测定 ”和 氧 磺 酚 $ 分 光 光 度 法 
GB 223. 41 一 1985 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”离子 交换 分 离 - 连 葵 三 酚 光 度 法 测定 乌 量 
GB 223. 42 一 1985 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”离子 交换 分 离 - 溴 邻 茶 三 酚 红 光 度 法 测定 乌 量 
GB/T 223. 43 一 2008 钢铁 及 合金 ” 钨 含量 的 测定 ”重量 法 和 分 光 光 度 法 
GB 223. 46 一 1989 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 镁 量 
GB/T 223. 47 一 1994 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”载体 沉淀 - 钼 蓝光 度 法 测定 锁 量 
GB 223. 48 一 1985 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ” 半 二 甲 酚 梅 光度 法 测定 饼 量 
GB/T 223. 49—1994 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ” 茶 取 分 离 - 偶 毛毛 腾 mA 分 光 光 度 法 测定 稀土 总 量 
en 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ” 茶 基 荧光 酮 - 省 化 十 六 烷 基 三 甲 基 胺 直接 光度 法 测 
定 锡 量 
GB 223. 51—1987 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 5- Br-PADAP 光度 法 测定 锌 量 
GB 223. 52 一 1987 网 铁 及 合金 化 学 分 析 方法 ”盐酸 产 胺 - 碘 量 法 测定 硒 量 
GB 223. 53 一 1987 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “火焰 原子 吸收 分 光 光 度 法 测定 铜 量 
GB 223. 54 一 1987 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “火焰 原子 吸收 分 光 光 度 法 测定 镍 量 
GB/T 223. 55 一 2008 钢铁 及 合金 ” 磁 含 量 的 测定 “” 示 波 极 谱 法 
和 





GB 223. 97 一 1987 


4 铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”萃取 分 离 -吸附 催化 极 谱 法 测定 锅 量 


加 





GB 223. 58 一 1987 


4 铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “ 亚 硬 


子 恒 . 


里 


酸 钠 - 亚 硝 酸 钠 滴定 法 测定 锰 









































GB/T 223. 59 一 2008 岗 铁 及 合金 量 的 测定 ” 饮 磷 钼 蓝 分 光 光 度 法 和 匀 磷 钼 蓝 分 光 光 度 法 
GB/T 223. 60 一 1997 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”高 氧 酸 脱水 重量 法 测定 硅 含量 

GB 223. 61 一 1988 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ” 磷 钥 酸 镑 容量 法 测定 磷 量 

GB 223. 62 一 1988 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方法 “乙酸 丁 酯 葵 取 光度 法 测定 磷 量 

GB 223. 63 一 1988 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “高 碘 酸 钠 ( 钾 ) 光度 法 测定 锰 量 

GB/T 223. 64 一 2008 网 铁 及 合金 ” 锰 含 量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 

GB/T 223. 65 一 2012 钢铁 及 合金 ” 销 含 量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
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( 续 ) 
标 准 号 标准 名 称 
人 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ” 硫 氰 酸 盐 - 盐酸 氯 丙 嗪 - 三 毛 甲 烷 荃 取 光 度 法 测定 
铅 量 
GB/T 223. 67—2008 钢铁 及 合金 ” 硫 含量 的 测定 ”次 甲 基 蓝 分 光 光 度 法 
GB/T 223. 68 一 1997 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ” 管 式 炉 内 燃烧 后 磺 酸 钙 滴 定 法 ”测定 硫 含量 
GB/T 223. 69—2008 钢铁 及 合金 ” 碳 含量 的 测定 ” 管 式 炉 内 燃烧 后 气体 容量 法 
GB/T 223. 70—2008 钢铁 及 合金 ” 铁 含量 的 测定 ” 邻 二 氮 杂 菲 分 光 光 度 法 
GB/T 223. 71 一 1997 网 铁 及 合金 化 学 分 析 方法 “” 管 式 炉 内 燃烧 后 重量 法 测定 碳 含量 
GB/T 223. 72 一 2008 钢铁 及 合金 ” 硫 含量 的 测定 ”重量 法 
GB/T 223. 73 一 2008 钢铁 及 合金 ” 铁 含量 的 测定 ”三 氧化 钛 - 重 铬 酸 钾 滴 定 法 
GB/T 223. 74 一 1997 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 “ 非 化 合 碳 含量 的 测定 
GB/T 223. 75 一 2008 钢铁 及 合金 ” 硼 含 量 的 测定 ”甲醇 荧 馏 - 姜黄 素 光 度 法 
GB/T 223. 76 一 1994 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 钒 量 
GB/T 223. 77—1994 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 钙 量 
GB/T 223. 78 一 2000 钢铁 及 合金 化 学 分 析 方 法 ”姜黄 素 直接 光度 法 测定 硼 含 量 
GB/T 223. 79—2007 钢铁 ”多 元 素 含量 的 测定 。X- 射 线 荧光 光谱 法 (常规 法 ) 
GB/T 223. 80 一 2007 钢铁 及 合金 ” 饼 和 砷 售 量 的 测定 ”氧化 物 发 生 -原子 奕 光 光谱 法 
GB/T 223. 81 一 2007 钢铁 及 合金 ”总 铝 和 总 硼 含量 的 测定 ”微波 消解 -电感 看 合 等 离子 体质 谱 法 
GB/T 223. 82 一 2007 钢铁 “， 氢 含量 的 测定 ” 惰 气 脉冲 熔融 热 导 法 
GB/T 223. 83 一 2009 钢铁 及 合金 ”高 硫 含量 的 测定 ”感应 炉 燃 烧 后 红外 吸收 法 
GB/T 223. 84—2009 钢铁 及 合金 ” 钛 含量 的 测定 ”二 安 蔡 比 林 甲 烷 分 光 光度 法 
GB/T 223. 85 一 2009 钢铁 及 合金 ” 硫 含量 的 测定 ”感应 炉 燃 烧 后 红外 吸收 法 
GB/T 223. 86 一 2009 钢铁 及 合金 ”总 碳 含量 的 测定 ”感应 炉 燃 烧 后 红外 吸收 法 























GB/T 20066 一 2006 钢 和 铁 ” 化 学 成 分 测定 用 试 样 的 取样 和 制 样 方法 














GB/T 4336 一 2002 碳 素 钢 和 中 低 合 金 钢 火花 源 原 子 发 射 光谱 分 析 方 法 ( 常规 法 ) 





GB/T 11170—2008 不 锈 钢 ”多 元 素 含量 的 测定 ”火花 放电 原子 发 射 光谱 法 (常规 法 ) 






























































GB/T 11261 一 2006 钢铁 “ 氧 含量 的 测定 ”脉冲 加 热 惰 气 熔融 -红外 线 吸 收 法 
GB/T 20123 一 2006 钢铁 ”总 碳 硫 含量 的 测定 ”高 频 感应 炉 燃 烧 后 红外 吸收 法 (常规 方法 ) 
GB/T 20124 一 2006 钢铁 “所 含量 的 测定 ”惰性 气体 熔融 热 导 法 (常规 方法 ) 
GB/T 20125 一 2006 氏 合 金 钢 “多 元 素 含 量 的 测定 ”电感 耦合 等 离子 体 发 射 光谱 法 
非 合金 钢 “ 低 碳 含量 的 测定 ”第 2 部 分 : 感应 炉 (经 预 加 热 ) 内 燃烧 后 红外 
CGB/T 20126 一 2006 
吸收 法 
GB/T 20127. 1—2006 钢铁 及 合金 ， 痕 量 元 素 的 测定 ”第 1 部 分 : 石墨 炉 原子 吸收 光谱 法 测定 银 含 量 
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( 续 ) 
标 准 号 标准 名 称 
钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 第 2 部 分 : 氧化 物 发 生 - 原子 荧光 光谱 法 测定 


GB/AT 20127. 2 一 2006 





钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 ”第 3 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 法 测定 
GB/T 20127. 3 一 2006 














Ray 


GB/T 20127. 4 一 2006 由 铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 ”第 4 部分: 石墨 炉 原 子 吸 收 光 谱 法 测定 铜 含量 









































钢铁 及 合金 ， 痕 量 元 素 的 测定 ”第 5 部 分 : 茎 取 分 离 -罗丹 明 B 光度 法 测定 儿 
GB/T 20127.5 一 2006 | 、 
含量 
GB/T 20127. 6 一 2006 钢铁 及 合金 ， 痕 量 元 素 的 测定 ”第 6 部 分 : 没食子 酸 - 示 波 极 谱 法 测定 钳 含 量 
GB/T 20127. 7 一 2006 钢铁 及 合金 ， 痕 量 元 素 的 测定 ”第 7 部 分 : 示 波 极 谱 法 测定 铅 含量 

















mR 


六 
渤 
> 
艇 
MT 
肌 
局 


c 素 的 测定 第 8 部 分 : 氧化 物 发 生 - 原子 荧光 光谱 法 测定 


GBZT 20127. 8 一 2006 


my : 
眶 








钢铁 及 合金 ” 痕 量 元 素 的 测定 ”第 9 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 发 射 光谱 法 测定 











也 





GB/AT 20127. 9 一 2006 





















































镜 含 量 
钢铁 及 合金 ， 痕 量 元 素 的 测定 “第 10 部 分 : 氢化 物 发 生 - 原子 荧光 光谱 法 测定 
GB/T 20127. 10 一 2006 
硒 含 量 
钢铁 及 合金 ， 痕 量 元 素 的 测定 “第 11 部分: 电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 测定 钢 
GB/T 20127. 11 一 2006 
和 锭 含量 
GB/T 20127. 12 一 2006 钢铁 及 合金 ， 痕 量 元 素 的 测定 ”第 12 部 分 : 火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 锌 含量 
钢铁 及 合金 ， 痕 量 元 素 的 测定 “第 13 部 分 : 碘 化 物 苯 取 - 葵 基 荧光 酮 光度 法 测 





GB/AT 20127. 13 一 2006 


































































































GB/T 1839 一 2008 钢 产 品 镀 锌 层 质量 试验 方法 

GB/T 4010 一 2015 铁合金 化 学 分 析 用 试 样 的 采取 和 制备 

GB 3653. 1—1988 硼 铁 化 学 分 析 方法 ” 碱 量 滴定 法 测定 硼 量 

GB 3653. 2 一 1983 硼 铁 化 学 分 析 方法 ”气体 容量 法 测定 碳 量 

GB 3653. 3—1988 硼 铁 化 学 分 析 方法 “高 氧 酸 脱水 重量 法 测定 硅 量 
GB/T 3653. 4 一 2008 硼 铁 ” 铝 含量 的 测定 ”EDTA 滴定 法 

GB 3653. 5—1983 硼 铁 化 学 分 析 方 法 ” 色 层 分 离 硫酸 钢 重 量 法 测定 硫 量 
GB 3653. 6—1988 硼 铁 化 学 分 析 方 法 “” 饥 磷 钼 蓝光 度 法 测定 磷 量 

GB 3654. 1 一 1983 包 铁 化 学 分 析 方 法 “” 纸 上 色 层 分 离 重量 法 测定 包 、 锂 量 
GB/T 3654. 2 一 2008 包 铁 “” 铜 含 量 的 测定 “新 亚 铜 灵 - 三 毛 甲 烷 菜 取 光度 法 
GB 3654. 3 一 1983 包 铁 化 学 分 析 方法 ”重量 法 测定 硅 量 

GB 3654. 4 一 1983 包 铁 化 学 分 析 方法 “燃烧 重量 法 测定 碳 量 

GB 3654. 5 一 1983 包 铁 化 学 分 析 方法 ” 铀 蓝光 度 法 测定 磷 量 
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标 准 号 


标准 名 称 


( 续 ) 





GB/AT 3654. 6 一 2008 


| 


包 铁 ” 硫 含量 的 测定 


站 


燃烧 础 量 法 、 次 甲 基 蓝 光度 法 和 红外 线 吸收 法 





GB/AT 3654. 8 一 2008 


包 铁 ” 詹 含 量 的 测 》 


| 


变色 酸 光度 法 




















GB 3654. 9—1983 包 铁 化 学 分 析 方 法 “ 硫 氰 酸 盐 光 度 法 测定 钨 量 
GB 3654. 10 一 1983 包 铁 化 学 分 析 方法 EDTA 容量 法 测定 铝 量 

GB 4333. 1 一 1984 硅 铁 化 学 分 析 方法 ”高 氧 酸 脱 水 重量 法 测定 硅 量 
GB 4333. 2 一 1988 硅 铁 化 学 分 析 方 法 ” 饮 磷 钥 蓝 光度 法 测定 磷 量 
GB 4333. 3—1988 硅 铁 化 学 分 析 方 法 ”高 碘 酸 钾 光 度 法 测定 镭 量 





GBZT 4333. 4 一 2007 


硅 铁 ” 铝 含量 的 测定 


馈 天 青 S 分 光 光 度 法 、EDTA 滴定 法 和 火焰 原子 吸收 光 
















































































谱 法 
GB 4333. 6—1988 硅 铁 化 学 分 析 方 法 ”二 莱 基 碳 酰 二 肘 光 度 法 测定 铬 量 
GB 4333. 7 一 1984 硅 铁 化 学 分 析 方 法 ” 色 层 分 离 硫酸 钢 重 量 法 测定 硫 量 
GB 4333. 8—1988 硅 铁 化 学 分 析 方法 ”原子 吸收 光谱 法 测定 钙 量 
GB 4333. 10 一 1990 硅 铁 化 学 分 析 方 法 ”红外线 吸 收 法 测定 碳 量 
GB/T 16477. 1 一 2010 稀土 硅 铁合金 及 镁 硅 铁合金 化 学 分 析 方法 ”第 1 部 分 : 稀土 总 量 的 测定 
站 稀土 硅 铁 合金 及 镁 硅 铁合金 化 学 分 析 方 法 第 2 部 分 : 钙 、 镁 、 镭 量 的 测定 
电感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 法 
A 10 各 土 丰 人 忌 合 金玉 使 三 忱 合金 化 学 分 析 方 法 第 3 部 分 : 氧化 镁 含量 的 测定 ” 电 
感 耦合 等 离子 体 发 射 光 谱 法 
GB/T 16477. 4 一 2010 稀土 硅 铁合金 及 镁 硅 铁合金 化 学 分 析 方法 ”第 4 部 分 : 硅 量 的 测定 
稀土 硅 铁合金 及 镁 硅 铁 合金 化 学 分 析 方法 “第 5 部 分 : 钛 量 的 测定 ”电感 耦合 


GB/AT 16477. 5 一 2010 





等 离子 体 发 射 光谱 法 













































































GB/T 4701. 1—2009 饶 铁 ” 匆 含 量 的 测定 ”硫酸 铁 铵 滴定 法 

GB/T 4701. 2—2009 钛 铁 ” 硅 含量 的 测定 ”硫酸 脱水 重量 法 

GB/T 4701. 3 一 2009 钛 铁 ， 铜 含量 的 测定 ” 铜 试剂 光度 法 和 火焰 原子 吸收 光谱 法 

GB/T 4701. 4 一 2008 詹 铁 ” 锰 含 量 的 测定 ” 亚 砷 酸 盐 - 亚 硝酸 盐 滴定 法 和 高 磺 酸 盐 光 度 法 
GB/T 4701. 6 一 2008 钛 铁 “ 铝 含量 的 测定 EDTA 滴定 法 

GB/T 4701. 7 一 2009 匆 铁 ” 磷 含 量 的 测定 ” 馈 磷 钥 蓝 分 光 光 度 法 和 钼 蓝 分 光 光 度 法 
GB/T 4701. 8—2009 钛 铁 “ 碳 含量 的 测定 ”红外 线 吸收 法 

GB/T 4701. 10 一 2008 詹 铁 “ 硫 含量 的 测定 ”红外 线 吸收 法 和 燃烧 中 和 滴定 法 

GB/T 4702. 1 一 1997 金属 铬 化 学 分 析 方 法 ”硫酸 亚 铁饼 容量 法 测定 铬 量 

GB/T 4702. 2 一 2008 金属 铬 “” 硅 含量 的 测定 ”高 氧 酸 重量 法 

GB 4702. 3 一 1984 金属 铬 化 学 分 析 方 法 “” 钼 蓝光 度 法 测定 磷 量 

GB/T 4702. 4 一 2008 金属 铬 ” 铁 含量 的 测定 ” 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 滴定 法 和 火焰 原子 吸收 光谱 法 
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( 续 ) 
标 准 号 标准 名 称 
GB/T 4702. 5 一 2008 金属 铬 ” 铝 含量 的 测定 “ 乙 二 胺 四 乙酸 二 钠 滴 定 法 和 火焰 原子 吸收 光谱 法 
GB 4702. 8 一 1985 金属 铬 化 学 分 析 方 法 ” 落 馏 - 钼 蓝 分 光 光 度 法 测定 砷 量 
GB 4702. 9—1985 金属 铬 化 学 分 析 方 法 紫 分 光 光 度 法 测定 锁 量 
GB 4702. 10 一 1985 金属 铬 化 学 分 析 方 法 ” 铜 试剂 分 光 光 度 法 测定 铜 量 
GB 4702. 11 一 1985 金属 铬 化 学 分 析 方 法 ” 药 素 紫 分 光 光 度 法 测定 锡 量 
GB 4702. 14—1988 金属 铬 化 学 分 析 方 法 ”红外 线 吸收 法 测定 碳 量 
GB/T 4702. 16 一 2008 金属 铬 ” 硫 含量 的 测定 “红外线 吸 收 法 和 燃烧 中 和 滴定 法 
GB/T 5059. 1 一 2014 钼 铁 “， 钥 含量 的 测定 ” 钥 酸 铅 重量 法 、 偏 钒 酸 铵 滴定 法 和 8- 羟基 唆 啉 重量 法 
GB/T 5059. 2 一 2014 钥 铁 ” 锐 含 量 的 测定 ”了 和 孔 泡 绿 分 光 光 度 法 
GB/T 5059. 3—2014 钼 铁 ” 铜 含量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
GB/T 5059. 5 一 2014 钼 铁 ” 硅 含量 的 测定 ”硫酸 脱水 重量 法 和 硅 钼 蓝 分 光 光 度 法 
GB/T 5059. 6 一 2007 钥 铁 ” 磷 含量 的 测定 ” 饼 磷 钼 蓝 分 光 光 度 法 和 钼 蓝 分 光 光 度 法 
GB/T 5059. 7 一 2014 钼 铁 “ 碳 含量 的 测定 “红外线 吸 收 法 
GB/T 5059. 9 一 2008 钥 铁 ” 硫 含量 的 测定 ”红外 线 吸收 法 和 燃烧 础 量 法 
锰 铁 、 锰 硅 合金 、 氮 化 锰 铁 和 金属 锰 ， 锰 含量 的 测定 ”电位 滴定 法 、 硝 酸 铵 所 
CB/T 5686. 1 一 2008 ss 
化 滴定 法 及 高 氧 酸 氧化 滴定 法 
锰 铁 、 锰 硅 合 金 、 氮 化 锰 铁 和 金属 锰 ， 硅 含量 的 测定 ” 钼 蓝光 度 法 、 氟 硅 酸 钾 
CB/T 5686. 2 一 2008 加 
滴定 法 和 高 氧 酸 重量 法 
锰 铁 、 锰 硅 合金 、 氮 化 锰 铁 和 金属 锰 ，” 磷 含量 的 测定 ” 钼 蓝光 度 法 和 碱 量 滴 
GB/T 5686. 4 一 2008 
定 法 
锰 铁 、 锰 硅 合金 、 氮 化 锰 铁 和 金属 锰 ” 碳 含量 的 测定 ”红外 线 吸收 法 、 气 体 容 
CB/T 5686. 5 一 2008 MM 
量 法 、 重 量 法 和 库仑 法 
锰 铁 、 锰 硅 合金 、 氮 化 锰 铁 和 金属 锰 ， 硫 含量 的 测定 ”红外 线 吸 收 法 和 燃烧 中 
CGB/T 5686. 7 一 2008 
和 滴定 法 
GB/T 5687. 2 一 2007 铬 铁 、 硅 铬 合金 和 氮 化 铬 铁 “ 硅 含量 的 测定 ”高 氯 酸 脱水 重量 法 








GB 5687. 4 一 1985 


铬 铁 化 学 分 析 方 法 ”中 和 滴定 法 测定 气量 





GB/T 5687. 10 一 2006 


铬 铁 


锰 含 量 的 测定 


火焰 原子 吸收 光谱 法 





GBZT 5687. 11 一 2006 


铬 铁 “” 铁 含 量 的 测定 


二 安 奉 比 林 甲烷 分 光 光 度 法 





GBZT 4699. 2 一 2008 





铬 铁 和 硅 铬 合金 


饮 合 














量 的 测定 ”过 硫酸 锐 氧 化 滴定 法 和 电位 滴定 法 





GB/T 4699. 3 一 2007 





铬 铁 、 硅 铬 合金 和 氧化 铬 铁 “ 磷 含量 


的 测定 镁 磷 钥 


蓝 分 光 光 度 法 和 钼 蓝 分 光 




















光度 法 
GB/T 4699. 4 一 2008 铬 铁 和 硅 铬 合金 ” 碳 含量 的 测定 ”红外 线 吸收 法 和 重量 法 
GB/T 4699. 6—2008 铬 铁 和 硅 铬 合金 ” 硫 含量 的 测定 ”红外 线 吸收 法 和 燃烧 中 和 滴定 法 
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( 续 ) 
标 准 号 标准 名 称 
YB/T 5312 一 2006 硅 钙 合金 化 学 分 析 方 法 “高 氧 酸 脱水 重量 法 测定 硅 量 
YB/T 5313 一 2006 硅 钙 合 金 化 学 分 析 方 法 EDTA 滴定 法 测定 钙 量 
YB/T 5314 一 2006 硅 钙 合金 化 学 分 析 方 法 EDTA 滴定 法 测定 铝 量 
YB/T 5315 一 2006 硅 钙 合金 化 学 分 析 方 法 “” 磷 钼 蓝 分 光 光 度 法 测定 磷 量 
YB/T 5316 一 2006 硅 钙 合 金 化 学 分 析 方 法 “红外线 吸收 法 测定 碳 量 
YB/T 5317 一 2006 硅 钙 合 金 化 学 分 析 方 法 ”红外线 吸收 法 和 燃烧 碘 酸 钾 滴 定 法 测定 硫 量 
GB/T 8704. 1 一 2009 钒 铁 ” 碳 含量 的 测定 ”红外 线 吸收 法 及 气体 容 
GB/T 8704. 3 一 2009 钒 铁 ” 硫 含量 的 测定 ”红外 线 吸收 法 及 燃烧 中 和 滴定 法 
GB/T 8704. 5—2007 钒 铁 ” 钒 含量 的 测定 ”硫酸 亚 铁 铵 滴定 法 和 电位 滴定 法 
GB/T 8704. 6—2007 钒 铁 ” 硅 含量 的 测定 ”硫酸 脱水 重量 法 
GB/T 8704. 7—2009 钒 铁 ” 磷 含量 的 测定 ” 钼 蓝 分 光 光 度 法 
GB/T 8704. 8—2009 钒 铁 ” 铝 含量 的 测定 ” 铬 天 青 S 分 光 光 度 法 和 EDTA 滴定 法 
GB/T 8704. 9—2009 钒 铁 ” 馈 含量 的 测定 ”高 碳酸 钾 光 度 法 和 火焰 原子 吸收 光谱 法 
GB/T 21933. 1—2008 锦 铁 “ 镍 含量 的 测定 “ 丁 二 酮 且 重 量 法 
GB/T 21933. 2 一 2008 镍 铁 “ 硅 含量 的 测定 ”重量 法 
GB/T 21933. 3 一 2008 镍 铁 ” 销 含量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
GB/T 21931. 1—2008 镍 、 镍 铁 和 镍 合金 ” 碳 含量 的 测定 “高 频 燃烧 红外 吸收 法 
GB/T 21931. 2 一 2008 镍 、 镍 铁 和 镍 合金 ” 硫 含量 的 测定 ”高 频 燃 烧 红外 吸收 法 
GB/T 21931. 3—2008 镍 、 镍 铁 和 镍 合金 ” 磷 含 量 的 测定 ” 磷 钒 钼 黄 分 光 光 度 法 
A 镍 铁 _ 磷 、 锰 、 铬 、 铜 、 钴 和 硅 含量 的 测定 ”电感 耦合 等 离子 体 原子 发 射 光 
谱 法 
GB/T 25050 一 2010 镍 铁 锭 或 块 ” 成 分 分 析 用 样品 的 采取 
GB/T 14849. 1 一 2007 工业 硅化 学 分 析 方 法 第 1 部 分 : 铁 含量 的 测定 1，10 一 二 氮 杂 菲 分 光 光 度 法 
GB/T 14849. 2 一 2007 工业 硅化 学 分 析 方法 第 2 部 分 : 铝 含 量 的 测定 “” 铬 天 青 -S 分 光 光 度 法 
GB/T 14849. 3 一 2007 工业 硅化 学 分 析 方 法 第 3 部 分 : 钙 含量 的 测定 
站 es 第 4 部 分 : 电感 而 合 等 离子 体 原子 发 射 光谱 法 测定 元 素 
蕊 里 
GB/T 14849. 5—2014 工业 硅化 学 分 析 方 法 ”第 5 部 分 : 元 素 含量 的 测定 X 射线 荧光 光谱 法 
GB/T 13748. 1—2013 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 第 1 部 分 : 铝 含 量 的 测定 
GB/T 13748. 2—2005 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 ” 锡 含量 的 测定 ” 邻 茶 二 酚 紫 分 光 光 度 法 
GB/T 13748. 3—2005 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 ” 锂 含量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
GB/T 13748. 4—2013 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 4 部 分 : 锰 含 量 的 测定 ”高 碘 酸 盐分 光 光 度 法 
GB/T 13748. 5 一 2005 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 “包含 量 的 测定 ”电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光谱 法 














标 准 号 标准 名 称 





GB/T 13748. 6 一 2005 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 ” 银 含量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 





GB/T 13748. 7 一 2013 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 7 部 分 : 猪 含量 的 测定 





GB/T 13748. 8—2013 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 第 8 部 分 : 稀土 含量 的 测定 ”重量 法 





GB/T 13748. 9 一 2013 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 “第 9 部 分 : 铁 含量 测定 “” 邻 二 氮 杂 菲 分 光 光 度 法 





GB/T 13748. 10 一 2013 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 10 部 分 : 硅 舍 量 的 测定 ” 钼 蓝 分 光 光 度 法 





GB/T 13748. 11 一 2005 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 ” 皱 含 量 的 测定 ” 依 莱 铭 氰 蓝 R 分 光 光 度 法 





GB/T 13748. 12 一 2013 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 第 12 部 分 : 铜 含量 的 测定 











GB/T 13748. 13—2005 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 ” 馈 含量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 





GB/T 13748. 14 一 2013 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 “第 14 部 分 : 镍 含量 的 测定 “ 丁 二 酮 且 分 光 光 度 法 

















GB/T 13748. 15 一 2013 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 “第 15 部分， 锌 含量 的 测定 





GB/T 13748. 16 一 2005 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 “” 钙 含量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 




















GB/T 13748. 17 一 2005 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 “” 钾 含量 和 钠 含量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 

















含 
GB/T 13748. 18 一 2005 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 “” 氧 含 量 的 测定 ”氧化 银 浊 度 法 
GB/T 13748. 19 一 2005 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 “” 钦 含量 的 测定 ”二 安 替 比 啉 甲烷 分 光 光 度 法 














GB/T 13748. 20 一 2009 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 “第 20 部 分 : ICP- AES 测定 元 素 含量 











镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方法 第 21 部 分 : 光电 直 读 原子 发 射 光谱 分 析 方 法 测定 




















GB/T 13748. 21 一 2009 

































































元 素 含 量 

GB/T 13748. 22 一 2013 镁 及 镁 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 22 部 分 : 针 含 量 测定 

GB/T 20975. 1—2007 铝 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 第 1 部 分 : 录 含 量 的 测定 ” 冷 原子 吸收 光谱 法 
GB/T 20975. 2—2007 铝 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 ”第 2 部 分 : 砷 含量 的 测定 “” 钼 蓝 分 光 光 度 法 
GB/T 20975. 3 一 2008 铝 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 第 3 部 分 : 铜 含量 的 测定 

GB/T 20975. 4 一 2008 名 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 ”第 4 部 分 铁 含 量 的 测定 ” 邻 二 氮 杂 菲 分 光 光 度 法 
GB/T 20975. 5 一 2008 如 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 ”第 5 部 分 : 硅 含量 的 测定 

GB/T 20975. 6—2008 铝 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 ”第 6 部 分 : 锅 含 量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
GB/T 20975. 7—2008 铝 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 第 7 部 分 : 锰 含 量 的 测定 ”高 碘 酸 钾 分 光 光 度 法 
GB/T 20975. 8 一 2008 铝 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 第 8 部 分 : 锌 含量 的 测定 

GB/T 20975. 9 一 2008 铝 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 “第 9 部 分 锂 含量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
GB/T 20975. 10 一 2008 铝 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 10 部 分 : 锡 含量 的 测定 

GB/T 20975. 11 一 2008 乌 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 ”第 11 部 分 : 铅 含量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
GB/T 20975. 12 一 2008 得 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 ”第 12 部 分 : 钛 含量 的 测定 




















名 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 ”第 13 部 分 : 钒 含量 的 测定 ” 葵 甲 酰 茶 腔 分 光 光 











GBZT 20975. 13 一 2008 











GB/T 20975. 14 一 2008 铝 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 第 14 部 分 : 镍 含量 的 测定 
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( 续 ) 
标 准 号 标准 名 称 
GB/T 20975. 15—2008 铝 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 ”第 15 部 分 : 硼 含量 的 测定 
GB/T 20975. 16—2008 馈 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 16 部 分 : 镁 含量 的 测定 
GB/T 20975. 17—2008 馈 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 ”第 17 部 分 : 银 合 量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
GB/T 20975. 18—2008 铝 及 铝 合 金 化 学 分 析 方 法 ”第 18 部 分 : 铬 含量 的 测定 
GB/T 20975. 19—2008 馈 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 19 部 分 : 错 含 量 的 测定 
馈 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 20 部 分 : 锭 含量 的 测定 ” 丁 基 罗 丹 明 B 分 光 光 
GB/T 20975. 20 一 2008 | 
度 法 
GB/T 20975. 21 一 2008 铝 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 第 21 部分: 钙 含 量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
铝 及 铝 合金 化 学 分 析 方法 “第 22 部 分 : 皱 合 量 的 测定 ” 依 莱 铬 和 氰 兰 R 分 光 光 

GB/T 20975. 22 一 2008 证 
GB/T 20975. 23 一 2008 铝 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 第 23 部 分 : 镑 含量 的 测定 ”碘化钾 分 光 光 度 法 
GB/T 20975. 24 一 2008 铝 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 第 24 部 分 : 稀土 总 含量 的 测定 
GB/T 20975. 25 一 2008 铝 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 “第 25 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 
GB/T 20975. 26 一 2013 铝 及 铝 合金 化 学 分 析 方 法 “第 26 部 分 : 碳 含量 的 测定 ”红外 吸收 法 

GB/T 7999 一 2015 铝 及 铝 合 金光 电 直 读 发 射 光谱 分 析 方 法 

GB/T 5121. 1—2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 第 1 部 分 : 铜 含量 的 测定 

GB/T 5121. 2 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 第 2 部 分 : 磷 含 量 的 测定 

GB/T 5121. 3 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 第 3 部 分 : 铬 含量 的 测定 

GB/T 5121. 4 一 2008 同 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 4 部 分 : 碳 、 硫 含量 的 测定 

GB/T 5121. 5 一 2008 同 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 5 部 分 镍 含量 的 测定 

GB/T 5121. 6 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 “第 6 部 分 : 饼 含 量 的 测定 

GB/T 5121. 7 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 “第 7 部分: 砷 含量 的 测定 

GB/T 5121. 8 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 第 8 部 分 : 氧 含量 的 测定 

GB/T 5121. 9 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 “第 9 部 分 : 铁 含量 的 测定 

GB/T 5121. 10 一 2008 同 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 10 部 分 : 锡 含量 的 测定 

CGB/T 5121. 11 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 11 部 分 : 锌 含量 的 测定 

CGB/T 5121. 12 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 12 部 分 锁 含 量 的 测定 

GB/T 5121. 13 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 第 13 部 分 : 铝 含量 的 测定 

GB/T 5121. 14 一 2008 铜 及 铀 合金 化 学 分 析 方 法 第 14 部 分 : 锰 含 量 的 测定 

GB/T 5121. 15—2008 铜 及 铜 合 金 化 学 分 析 方 法 ”第 15 部 分 : 钴 含量 的 测定 

GB/T 5121. 16 一 2008 铜 及 铀 合金 化 学 分 析 方 法 第 16 部 分 : 铬 含量 的 测定 

GB/T 5121. 17 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 “第 17 部分: 皱 含量 的 测定 

GB/T 5121. 18 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 “第 18 部分: 镁 含量 的 测定 






































































































































附 ” 录 | 465 
( 续 ) 
标 准 号 标准 名 称 
GB/T 5121. 19—2008 同 及 铜 合金 化 学 分 析 方法 ”第 19 部 分 : 银 含量 的 测定 
GB/T 5121. 20 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 20 部 分 : 错 合 量 的 测定 
GB/T 5121. 21 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 21 部分: 钛 含量 的 测定 
GB/T 5121. 22 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 22 部 分 : 铺 含 量 的 测定 
GB/T 5121. 23 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 23 部 分 : 硅 含量 的 测定 
GB/T 5121. 24 一 2008 辣 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 24 部 分 : 硒 、 磁 含量 的 测定 
GB/T 5121. 25 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 “第 25 部 分 : 硼 含 量 的 测定 
GB/T 5121. 26 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方法 “第 26 部 分 : 来 含量 的 测定 
GB/T 5121. 27 一 2008 铜 及 铜 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 27 部 分 : 电感 耦合 等 离子 体 原 子 发 射 光 谱 法 





GB/T 5121. 28 一 2010 




















银 、 锅 、 锡 、 锯 、 磋 、 铅 、 


辣 及 铀 合金 化 学 分 析 方 法 





第 28 部 分 : 铬 、 铁 、 锰 、 钴 、 镍 、 锌 、 丰 
乌 量 的 测定 ”电感 看 合 等 离子 体质 谱 法 





GB/AT 12689. 1 一 2010 


锌 及 锌 合金 化 学 分 析 方 法 











第 1 部 分 : 铝 量 的 测定 ” 铬 天 青 S- 聚 乙 二 醇 辛 基 茶 


基 醚 -省 化 十 六 烷 基 吡啶 分 光 光 度 法 、CAS 分 光 光 度 法 和 EDTA 滴定 法 




















































































































GB/T 12689. 2 一 2004 锌 及 锌 合金 化 学 分 析 方 法 ” 砷 量 的 测定 ”原子 荧光 光谱 法 
GB/T 12689. 3—2004 锌 及 锌 合金 化 学 分 析 方 法 “” 锅 量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 

锌 及 锌 合金 化 学 分 析 方 法 ” 铜 量 的 测定 ”二 乙 基 二 硫 代 氨基 甲酸 铅 分 光 光 度 
CGB/T 12689. 4 一 2004 

法 、 火 焰 原 子 吸 收 光 谱 法 和 电解 法 

锌 及 和 锌 合金 化 学 分 析 方 法 “” 铁 量 的 测定 “” 磺 基 水 杨 酸 分 光 光 度 法 和 火焰 原子 吸 
CGB/T 12689. 5 一 2004 

收 光 谱 法 
GB/T 12689. 6—2004 锌 及 锌 合金 化 学 分 析 方 法 ” 铅 量 的 测定 ” 示 波 极 谱 法 
GB/T 12689. 7—2010 锌 及 锌 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 7 部 分 : 镁 量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
GB/T 12689. 8 一 2004 锌 及 锌 合金 化 学 分 析 方 法 ” 硅 量 的 测定 ” 钼 蓝 分 光 光 度 法 

锌 及 锌 合金 化 学 分 析 方 法 ” 镜 量 的 测定 ”原子 荧光 光谱 法 和 火焰 原子 吸收 光 
CB/T 12689. 9 一 2004 | . 

谱 法 

锌 及 锌 合金 化 学 分 析 方 法 ” 锡 量 的 测定 ” 莱 劳 酮 -省 化 十 六 烷 基 三 甲 胺 分 光 光 
GB/T 12689.10—2004 | 

度 法 
GB/T 12689. 11—2004 锌 及 锌 合金 化 学 分 析 方 法 “ 铜 、 锅 合 量 的 测定 “三 诈 偶 氮 肿 分 光 光 度 法 
锌 及 锌 合金 化 学 分 析 方 法 、 久 、 铁 、 铜 、 锡 、 铝 、 砷 、 锐 、 镁 、 铀 、 饰 旺 
! 的 测定 ee 法 
CGB/T 4103. 1 一 2012 铅 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 第 1 部 分 : 锡 量 的 测定 
GB/T 4103. 2—2012 铅 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 2 部 分 : 锁 量 的 测定 
GB/T 4103. 3 一 2012 铅 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 第 3 部 分 : 铜 量 的 测定 
GB/T 4103. 4 一 2012 铅 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 第 4 部 分 : 铁 量 的 测定 
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( 续 ) 
标 准 号 标准 名 称 
GB/T 4103. 5 一 2012 馈 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 5 部 分 : 饼 量 的 测定 
GB/T 4103. 6 一 2012 馈 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 6 部 分 : 砷 量 的 测定 
GB/T 4103. 7 一 2012 铅 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 7 部 分 : 硒 量 的 测定 
GB/T 4103. 8 一 2012 馈 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 8 部 分 : 兢 量 的 测定 
GB/T 4103. 9—2012 馈 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 9 部 分 : 钙 量 的 测定 
GB/T 4103. 10 一 2012 馈 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 10 部 分 : 银 量 的 测定 
GB/T 4103. 11 一 2012 铅 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 11 部 分 : 锌 量 的 测定 
GB/T 4103. 12 一 2012 铅 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 12 部分: 锭 量 的 测定 
GB/T 4103. 13 一 2012 馈 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 13 部 分 : 铝 量 的 测定 
GB/T 4103. 14—2009 铅 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 14 部 分 : 锅 量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
GB/T 4103. 15 一 2009 铅 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 “第 15 部 分 : 钊 量 的 测定 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 
铅 及 铅 合金 化 学 分 析 方 法 ”第 16 部 分 : 铜 、 银 、 饼 、 砷 、 匀 、 锡 、 锌 量 的 测 
定 ”光电 直 读 发 射 光谱 法 
GB/T 4698. 1—1996 海绵 钛 、 詹 及 铁合金 化 学 分 析 方 法 ” 铀 试剂 分 光 光 度 法 测定 铜 量 
GB/T 4698. 2 一 2011 海绵 钛 、 詹 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 ” 铁 量 的 测定 
GB/T 4698. 3 一 1996 海绵 钛 、 钛 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 ” 钼 蓝 分 光 光 度 法 测定 硅 量 
GB/T 4698. 4 一 1996 海绵 钛 、 詹 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 “高 碘 酸 盐分 光 光 度 法 测定 锰 量 
GB/T 4698. 5 一 1996 海绵 钛 、 詹 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 “” 硫 氰 酸 盐 分 光 光 度 法 测定 钥 量 
GB/T 4698. 6 一 1996 海绵 钛 、 詹 及 铁合金 化 学 分 析 方法 ”次 甲 基 蓝 芭 取 分 光 光 度 法 测定 硼 量 
GB/T 4698. 7 一 2011 海绵 钛 、 詹 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 “” 氧 量 、 氮 量 的 测定 
GB/T 4698. 8 一 1996 海绵 钛 、 钛 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 ” 碱 分 离 -EDTA 络 合 滴定 法 测定 铝 量 
GB/T 4698. 9 一 1996 海绵 钛 、 钛 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 ” 碘 酸 钾 滴 定 法 测定 锡 量 
GB/T 4698. 10—1996 海绵 钛 、 钛 及 铁合金 化 学 分 析 方法 ”硫酸 亚 铁 铵 滴定 法 测定 铬 量 〈 含 钒 
GB/T 4698. 11—1996 海绵 钛 、 詹 及 铁合金 化 学 分 析 方 法 ”硫酸 亚 铁 饿 滴定 法 测定 铬 量 (不 含 钒 ) 
GB/T 4698. 12 一 1996 海绵 钛 、 钛 及 铁合金 化 学 分 析 方法 ”硫酸 亚 铁 铵 滴定 法 测定 钒 量 
GB/T 4698. 13—1996 海绵 钛 、 詹 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 ”EDTA 络 合 滴定 法 测定 错 量 
GB/T 4698. 14 一 2011 海绵 钛 、 詹 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 “” 碳 量 的 测定 
GB/T 4698. 15 一 2011 海绵 钛 、 詹 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 “” 氢 量 的 测定 
GB/T 4698. 17 一 1996 海绵 钛 、 钛 及 铁合金 化 学 分 析 方法 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 镁 量 
GB/T 4698. 18 一 1996 海绵 钛 、 詹 及 钛 合金 化 学 分 析 方法 ”火焰 原子 吸收 光谱 法 测定 锡 量 
GB/T 4698. 19 一 1996 海绵 钛 、 詹 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 “” 硫 氰 酸 盐 示 差 分 光 光 度 法 测定 钼 量 
GB/T 4698. 20 一 1996 海绵 钛 、 詹 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 “高 碘 酸 钾 分 光 光 度 法 测定 镭 量 
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( 续 ) 


标 准 号 标准 名 称 





海 编 钛 、 WA 分 析 方 法 “发射 光谱 法 测定 锰 、 铬 、 镍 、 铝 、 钼 、 
GB/T 4698. 21 一 1996 





GB/T 4698. 22 一 1996 海绵 钛 、 钛 及 铁合金 化 学 分 析 方 法 5- Br- PADAP 分 光 光 度 法 测定 包 量 











GB/T 4698. 24 一 1996 海绵 饮 、 詹 及 钛 合金 化 学 分 析 方 法 “了 丁 二 酮 有 分 光 光 度 法 测定 镍 量 

















名 

GB/T 4698. 23 一 1996 海绵 饮 、 铁 及 铁合金 化 学 分 析 方 法 “氧化 亚 锡 -碘化钾 分 光 光 度 法 测定 包 量 
名 
名 


GB/T 4698. 25 一 1996 海绵 饮 、 铁 及 铁合金 化 学 分 析 方 法 “硫化 银 分 光 光 度 法 测定 毛 量 


附录 B 指 示 剂 


一 、 酸 碱 指示 剂 














































































































指 示 剂 变色 pH 值 范围 颜色 变化 配 制 
甲 基 绿 0.1~2.0 黄 ~ 绿 - 浅 蓝 0.05% 水 溶液 
甲 基 紫 0.13~0.5 黄 ~ 绿 0. 1% 水 溶液 
1.0~1.5 Ba 蓝 
2.0~3.0 蓝 ~ 紫 
百 里 酚 蓝 下 8 红 ~ 黄 0.1% 乙醇 溶液 (1 +3) 
8.0~9.6 黄 ~ 蓝 
甲 基 黄 2.9~4.0 红 ~ 黄 0. 1% 的 90% 乙醇 溶液 
溴 酚 蓝 3.6~4.6 黄 ~ 蓝 紫 0. 1% 的 20% 乙醇 溶液 
四 省 酚 蓝 3.0 ~4.6 黄 ~ 蓝 0. 1% 水 溶液 钠 盐 
刚果 红 3.0 ~5.2 紫 蓝 ~ 红 0. 1% 水 溶液 
甲 基 橙 3.1~4.4 红 ~ 橙 0. 1% 水 溶液 
昔 素 友 酸 钠 3.7 ~5.2 黄 ~ 紫 0. 1% 水 溶液 
溴 甲 酚 绿 4.0~5.6 黄 ~ 蓝 0.1% 的 20% 乙 醇 溶液 
甲 基 红 4.4~6.2 红 ~ 黄 0.2% 的 90% 乙醇 溶液 
0.1% 水 溶液 〈( 钠 盐 ) 
省 甲 酚 紫 5.2 ~6.8 黄 ~ 紫红 0. 1% 水 溶液 ( 钠 盐 ) 
省 酚 红 5.2 ~7.0 黄 ~ 红 0.1% 的 20% 乙醇 溶液 或 0. 1% 水 洲 液 〈 钠 盐 ) 
巷 素 5.0 ~8.0 红 ~ 蓝 0. 5% 水 溶液 
省 百 里 酚 蓝 6.2 ~7.6 黄 ~ 蓝 0. 1% 的 20% 乙醇 溶液 
酚 红 6.4~8.0 黄 ~ 红 0. 1% 的 20% 乙醇 溶液 
中 性 红 6.8 ~8.0 红 ~ 黄 0. 1% 的 60% 乙醇 溶液 
甲 酚 红 7.2~8.8 黄 ~ 紫红 0. 1% 的 50% 乙醇 溶 液 
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( 续 
指 示 剂 变色 pH 值 范围 颜色 变 配 制 
酚 醚 8.0 ~10.0 无 色 ~ 红 .1% 的 70% 乙醇 溶液 
百 里 酚 酸 9.4~10.6 无 色 ~ 蓝 .1% 的 90% 乙醇 溶液 
尼 尔 蓝 10.1 ~11.1 蓝 ~ 红 . 1% 水 溶液 
茜 素 黄 GG 10.1 ~12.1 亮 黄 ~ 暗 橙 .1% 水 溶液 
达旦 黄 12.0 ~13.0 黄 ~ 红 .1% 水 溶液 
二 、 混 合 酸 碱 指示 剂 
指示 剂 溶液 组 成 比 变色 pH 值 酸 色 碱 色 附 注 
黄 0. 1% HH 二 3.4 给 
、 基 可 1+1 3.25 蓝 紫 绿 > 和 
次 甲 基 蓝 0. 1% pH=3.2 蓝 紫 
H =3.5 黄 
溴 甲 酚 绿 钠 0. 1% 
0 1+1 4.3 蓝 绿 pH =4.05 绿 黄 
0 pH =4.3 浅 绿 
溴 甲 酚 绿 0. 1% 
3+1 5.1 酒 红 丝 一 
基 红 0.2% . 下 到 
二 乡 止 5 
基 红 0.2% BI 
1+1 5.4 红 紫 绿 pH =5.4 暗 蓝 
次 甲 基 蓝 0. 1% Ws 
pH =5.6 暗 绿 
H=6.2 黄 
溴 甲 酚 紫 钠 0. 1% 网 
下 1+1 6.7 黄 紫 蓝 pH=6.6 紫 
省 百 里 酚 蓝 钠 0. 19% pH =6.8 蓝 紫 
溴 百 里 酚 蓝 钠 0.1% | 
1+1 6. 本 蓝 
蕊 素 0. 1% 、 2 此 
中 性 红 0. 1% 
1+1 7.0 蓝 紫 H =7.0 紫 蓝 
次 甲 基 蓝 0. 1% 2 站 毕 
二 | 诗 毋 
We 1+1 7.2 玫瑰 绿 as 0 
、 本 十 . pH =7.2 浅 红 
溴 百 里 酚 蓝 0. 1% 
省 百 里 酚 ; 人 pH =7.0 玫瑰 
红 钠 0.1% H =8.2 下 
酚 多 0 1 1+1 8.3 黄 紫 上 
百 里 酚 蓝 钠 0. 1% pH=8.4 紫 
国 0. 1 =8.8 淡 蓝 
酚 栈 0 % 让 Ep 绿 紫 pH =8.8 淡 ; 
基 绿 0. 1% pH=9.0 紫 
百 里 酚 蓝 0.1% 
1+3 黄 紫 一 
酚 栈 0. 1% 下 2 2 未 
酚 酌 0. 1% H =9.6 下 
本 0. 1% 1+1 9.9 无 色 紫 3356 下 并 
百 里 酚 本 0. 1% pH=10 紫 
酚 栈 0. 1% 
1+2 10.0 蓝 H=10 紫 
尼 尔 蓝 0.2% 叶 工 P 紧 
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附录 C 


微 溶化 合 物 的 溶 度 积 (18 ~25% ，7=0) 































































































微 溶化 合 物 Km PKw 微 溶化 合 物 Ks pKs, 
AgAc 2x10-3 2.7 CaSO4 9.1x10-5 5. 04 
Ag3 AsO4 1 x10 -2 22.0 CaWO, 8.7x10-? 8. 06 
AgBr 5.0x1073 12. 30 CdCO3 5;2X10 2 11. 28 
Ags C03 8.1x10-2 11. 09 Cd [Fe(CCN)6] 3.2 x107-7 16. 49 
AgCl 1.8x10-10 9.75 Cd(OH),( 新 析出 ) 2.5x10-1 13. 60 
Ag Cr0O4 2.0 x10-2 11.71 CdC,04 .3H 0O 9.1x10-8 7. 04 
AgCN 1.2x10-1 15.92 CdS 8x10-7 26. 1 
AgOH 2.0 x10-8 7.71 CoCO; 1.4x10-3 12. 84 
Agl 9.3 x10-7 16. 03 Co,[ Fe( CN)¢] 1.8 x10-!5 14. 74 
Ag C2 04 3.5x10-1 10. 46 Co(COH)， (新 析出 ) 2 x10-!5 14.7 
Ag3PO4 1.4x10-16 15. 84 Co(COH)3 2x10-4 43.7 
Ag3S04 1.4x10-5 4. 84 Co[ Hg( SCN),] 1.5x10-6 5. 82 
AgsS 2x10 -4 48.7 o- CoS 4x10-2 20.4 
AgSCN 1.0x10-2 12. 00 B- CoS 2 x10 -5 24.7 
AL(OH)3( 无 定形 ) 于 和 站 区 -多 32.9 Cos (PO4 )， 2 x10-35 34.7 
AssS3o 2.1xl0-2 | 21.68 || Cr(OH); 6x10-3l 30.2 
BaC0s3 5.1x10-? 8. 29 CuBr 5.2 x1079 8. 28 
BaCrO, 1.2x10-10 9.93 CuCl 1.2 x10-6 5. 92 
BaF, 1x10-6 6.0 CuCN 3.2 x10-20 19. 49 
BaC;0, * H,O0 2.3 x1078 7.64 Cul 1.1x10-? 11.96 
Bas04 1.1x10-10 9. 96 CuOH 1x10-™ 14.0 
Bi( OH); 4x10-3! 30.4 CusS 2x10-48 7.7 
BiO0H® 4x10-1 9.4 CuSCU 4.8x10-5 14. 32 
Bils 8.1x10-2 18.09 CuSO, 1.4x10-1* 9. 86 
BiOCl 1.8x1073! 30.75 Cu( OH), 2.2 x10-2 19. 66 
BiPO, 1.3x10-3 22. 89 CuS 6x10-3 35.2 
Bi,S; 1x10-” 97.0 FeCO, 3.2 x10-1 10. 50 
CaC03 2.9x10-? 8. 54 Fe( OH), 8x10-1 15; 1 
CaF, 2.7 x10-1 10. 57 FeS 6x10-!8 | 网: 
CaCz04， 了 DO 2.0 x10-? 8.70 Fe( OH); 4X10-38 37.4 
Cas (PO )» 2.0 x10 -2 28.70 FePO4 1.3 x10 -2 21. 89 
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( 续 ) 
微 溶化 合 物 Ee pKsp 微 溶化 合 物 Ks, pKs, 
Hg Br,® 5.8x10-3 22. 24 PbF, 2.7x10-8 7. 57 
Hg, C03 8.9x10 -7 16. 05 Pb( OH), 1.2 x10-5 14. 93 
Hg, Cl 1.3 x10-!8 17. 88 Pbl, 7.1x10-? 8. 15 
Hg (OH), 2 x10 -2 23.7 PbMo0， 1x10-3 13.0 
Hg, L, 4.5x10-2 28. 35 Pb; (PO, )» 8.0 x10 -3 42. 10 
Hg SO4 7.4x1077 6.13 PbSO, 1.6x10-8 7. 79 
Hg S 1 x10-4 47.0 PbS 8x10-2 27.9 
Hg( OH), 3.0x10-2 25. 52 Pb( OH), 3x10-% 65.5 
HgS( 红 色 ) 4x10-3 52.4 Sb( OH);, 4x10-*2 41.4 
HgS( 黑色 ) 2 x10 -对 51.7 Sb,S, 2x10-% 92.8 
MgNH4PO4 2x10-3 12.7 Sn( OH), 1.4x10-2* 27. 85 
MgCO; 3.5x1078 7.46 SnS 1x10-”5 25.0 
MegF, 6.4x107? 8.19 Sn( OH), 1x10-™ 56.0 
Mg( OH), 1.8x10-1 10. 74 SnS， 2 x10-27 26.7 
MnCO3 1.8x10 0 10.74 SrCO; 1.1x10-1 9. 96 
Mn( OH), 1.9x10-3 12.72 SrCrOs 2.2 x107-5 4. 65 
MnS( 无 定形 ) 2x10-" 9.7 SrF, 2.4x10-? 8.61 
MnS( 品 形 ) 2x10-3 12.7 SrC,04*: H,0 1.6x10-7 6. 80 
NiCO;, 6.6x10-? 8. 18 Sr (PO, )， 4.1x10-* 27. 39 
Ni( OH),( 新 析出 ) 2 x10-5 14.7 SrSO4 3.2 x1077 6. 49 
Ni; ( PO, )， 5x10 -3 30.3 Ti(OH)， 1 x10-40 40.0 
oa-NiS 3x10-2 18.5 TiO(OH),® 1x10-29 29.0 
B-NiS 1 x10 -2 24.0 ZnCO, 1.4x10-1 10. 84 
y- NiS 2x10-”* 25.7 Zn, [Fe(CCN)。] 4.1x10-" 15. 39 
PbC0， 7.4x10-1 13. 13 Zn( OH), 1.2x10-7 16. 92 
PbCl, 1.6x10™5 4.79 Zn3 (P04 ), 9.1x10-3 32. 04 
PbCIF 2.4x10-? 8.62 ZnS 2 x10 -2 21,7 
PbCrO, 2.8x10-3 12. 55 
@ 为 反应 As;S; +4H) 0 二 一 2HAs0, +3H,S 的 平衡 常数 。 


©® K,, =[Bi0* J[OH- ]。 
图 (Hg ) aX, :Ky = [He "LX ]", 


@ Ti0( 0H), :Kk 


| 


s= [moO][OR™ 1] 
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附录 D 元素 的 相对 原子 质量 和 常见 化 合 物 的 相对 分 子 质量 


一 、 元 素 的 相对 原子 质量 






































































































































元 素 | 符号 | 相对 原子 质量 元 素 | 符号 | 相对 原子 质量 元 素 | 符号 | 相对 原子 质量 
银 Ag 107. 87 欠 Hf 178. 49 钢 Rb 85. 468 
铝 Al 26. 982 录 Hg 200. 59 玺 Re 186. 21 
氢 Ar 39. 948 铁 Ho 164. 93 键 Rh 102. 91 
砷 As 74. 922 磺 I 126. 90 钉 Ru 101. 07 
金 Anu 196. 97 钢 In 114. 82 硫 S 32. 066 
硼 B 10. 811 销 I 192. 22 锁 Sb 121.76 
钢 Ba 137. 33 他 K 39. 098 久 Se 44. 956 
争 Be 9. 0122 氮 Kr 83. 80 硒 Se 78. 96 
包 Bi 208. 98 钢 La 138. 91 竺 Si 28. 086 
省 Br 79. 904 锂 Li 6.941 多 Sm 150. 36 
碳 C 12.011 给 Lu 174. 97 锡 Sn 118.71 
钙 Ca 40. 078 镁 Mg 24. 305 银 Sr 87. 62 
鲍 Cd 112. 41 锰 Mn 54. 938 钥 Ta 180. 95 
饥 Ce 140. 12 钥 Mo 95. 94 Tb 158.9 
氧 Cl 35. 453 氮 N 14. 007 辜 Te 127. 60 
销 Co 58. 933 钠 Na 22. 990 针 Th 232. 04 
铬 Cr 51. 996 刍 Nb 92. 906 钛 Ti 47. 867 
饮 Cs 132. 91 多 Nd 144. 24 镑 Tl 204. 38 
铀 Cu 63. 546 氛 Ne 20. 180 狂 Tm 168. 93 
锁 Dy 162. 50 镍 Ni 58. 693 U 238. 03 
乌 Er 167. 26 儿 Np 237. 05 钒 V 50. 942 
销 Eu 151. 96 氧 0 15. 999 钨 W 183. 84 
气 F 18. 998 饿 Os 190. 23 人 氨 Xe 131. 29 
铁 Fe 55. 845 磷 了 30. 974 包 Y 88. 906 
锋 Ga 69.723 铬 Pb 207. 2 锐 Yb 173. 04 
外 Gd 157. 25 馈 Pd 106. 42 锌 Zn 65. 39 
钳 Ge 72. 61 普 Pr 140. 91 洁 Zr 91. 224 
氧 H 1. 0079 铂 Pt 195. 08 
氨 He 4. 0026 镭 Ra 226. 03 
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二 、 常 见 化 合 物 的 相对 分 子 质量 

















ee 相对 分 遍 有 相对 分 局 护 相对 分 
子 质 量 子 质量 子 质 量 
Ag AsO4 462. 52 || CaCs O04 128.10 ||Cul 190. 45 
AgBr 187.77 ||CaCl, 110.99 ||Cu( NO;), 187. 56 
AgCl 143.32 | CaCl, : 6H,0 219. 08 ||Cu(NO;), :3H,0 241. 60 
AgCN 133.89 || Ca( NO3),* 4H,0 236.15 || Cu0 79. 545 
AgSCN 165.95 || Ca(COH)， 74. 09 || Cu0 143. 09 
Ag CrO4 331.73 || Cas(PO, )， 310. 18 || Cus 95. 61 
Agl 234.77 || CaS0, 136.14 ||CuS0, 159. 60 
AgNO3 169.87 || CdC0; 172. 42 ||CuS0, :5H,0 249. 68 
AlCls 133.34 ||CdCl, 183.32 || FeCl, 126. 75 
AlCls * 6H,0 241.43 || CdS 144.47 ||FeCl, 4H,0 198. 81 
Al( NO; )3 213.00 || Ce(SO4 )， 332.24 || FeCl 162. 21 
Al(NO; ); * 9H,0 375. 13 | Ce(SO04), :4H,0 404.30 ||FeCls : 6H,O0 270. 30 
Al O03 101.96 | CH;3COOH 60. 052 || FeNHs (S04), :12H,0 | 482. 18 
Al( OH); 78.00 | CH3COONH, 77. 083 || Fe( NO; ); 241. 86 
Al (S04 )3 342.14 || CH3COONa 82. 034 || Fe(NO; ); + 9H,0 404. 00 
Al, (S01)3 * 18H,0 666.41 ||CH3COONa :3H,0 136.08 || Fe0 71. 846 
As) O03 197.84 || CoCl, 129. 84 || Fe, 0, 159. 69 
As;0s 229. 84 || CoCl, :6H,0 237. 93 “|| Fe3 04 231. 54 
As,S3 246. 02 || Co( NO;), 132.94 || Fe(OH)， 106. 87 
BaCO0; 197.34 ||Co(NO;), :6H,0 241.03 ||FeS 87. 91 
BaC, O04 225.35 ||CoS 90. 99 || Fe,Ss 207. 87 
BaCl, 208.24 || CoSO, 154.99 || FeSO, 151. 90 
BaCl, .2H)O 244.27 || CoS0, .7 也 0 281. 10 ||FeSo, :7H,0 278.01 
BaCrO, 253.32 | Co( NH,), 60. 06 ||FeS0, : (NH,),S04: 
BaO 153. 33 || CrCls 158.35 ||6H,0 议 汉 
Ba( OH), 171.34 || CrCls :6H,0 266.45 || Hs AsO, 125. 94 
BaSO， 233.39 || CrCNO3 )3 238. 01 || HsAsO4 141. 94 
BiCl 315.34 || Cr 03 151. 99 ||H;BO; 61. 83 
BiOCl 260.43 || CuCl 98. 999 || HBr 80. 912 
CO, 44.01 || CuCl, 134.45 || HCN 27. 026 
Ca0 56.08 || Cuc :2H,0 170. 48 || HCOOH 46. 026 
CaCOs 100.09 || CuSCN 121. 62 ||H,C0; 62. 025 
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( 续 ) 
A 相对 分 成 相对 分 站 相对 分 
子 质量 子 质量 子 质 量 
H, C04 90.035 || KSCN 97.18 || MnCO; 114.95 
H CO0, :2H,0 126. 07 K, COs 138.21 || MnCl, :4H,0 197.91 
HCl 36. 461 || Ka Cr0， 194.19 || Mn(NO;), :6H,0 287.04 
HF 20. 006 “|| Ka Cr 0 294.18 ||MnO 70.937 
HI 127.91 K3Fe(CCN)6 329.25 || Mn0， 86.937 
HIO; 175. 91 KsFe( CN)s6 368.35 ||MnS 87.00 
HNO; 63.013 ||KFe(SO, )，. 12H)O | 503.24 ||MnSO0, 151.00 
HNO, 47.013 || KHC,0, + HO 146.14 || MnS0, :4H,0 223.06 
H,0 18.015 | KHC,04 : H,C,0,: NO 30. 006 
254.19 
H, 0, 34.015 | 2H,0 NO, 46.006 
Hs PO4 97.995 | KHC HaO¢ 188.18 | NH; 17.03 
HS 34. 08 KHSO, 136.16 ||NH;Cl 53.491 
HS0, 82. 07 KI 166.00 | (NH ),C0, 96.086 
了 H2 SO4 98.07 KI10; 214.00 | (NH ),C04 124.10 
Hg( CN), 252.63 KIO; . HIO。， 389.91 || (NH,),C,04 .HIO 142.11 
HgCl, 271.50 KMnO, 158.03 || NH,SCN 76.12 
Hg, CD 472. 09 KNaC,H, 0。 + 4H,0 282.22 ||NH, HCO， 79.055 
HgD 454.40 || KNO; 101.10 | (NH ), MoOs 196.01 
Hg (NO; )， 525.19 KNO， 85.104 ||NH4NO， 80.043 
Hg (NO )，: 2H,0 561.22 K,0 94.196 || (NH ), HPO, 132.06 
Hg( NO; )» 324.60 KOH 56.106 || (CNH4)2S 68.14 
HgO 216.59 K, SO4 174.25 (NH ), S04 132.13 
HgS 232. 65 MgCO, 84.314 || NH VO; 116.98 
HgS04 296.65 MgCl, 95.211 || NasAsO; 191.89 
Hg, SO， 497.24 MgCl, + 6H,O0 203.30 || Na, By O07 201.22 
KAl(SOs), :12H,O0 | 474.38 MgC, 04 112.33 || Na, Bs0; : 10H,0 381.37 
KBr 119.00 Mg( NO; )，. 6H 0 256.41 NaBiO; 279.97 
KBrO; 167.00 MgNH, PO, 137.32 || NaCN 49.007 
KCl 74.551 || MgO 40.304 || NaSCN 81.07 
KC10; 122.55 Mg(OH)， 58.32 || Na, C0, 105.99 
KC10, 138.55 Mg, P, O07 222.55 || NasCO3 : 10H,0 286.14 
KCN 65.116 || MgSO4 .7H,0 246.47 || Na C2 04 134.00 
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( 续 ) 
1 相对 分 碳 六 ， 相对 分 局 相对 分 
子 质量 子 质量 子 质 量 
NaCl 58.443 || PbCO; 267.20 || SnCl 260.52 
NaCl0 74. 442 || Pbc; 04 295.22 ||jSnCl .5H20 350. 596 
NaHCO; 84.007 || PbCl, 278. 10 ||SnO, 150.71 
Na, HPO, + 12H,0 358. 14 PbCrO, 323.20 || Sns 150.776 
Nay HyY + 2H,0 372.24 Pb(CH3 C00), 325.30 || SrCOs 147.63 
NaNO, 68.995 ||Pb(CH CO0)，.3H;0O | 379.30 ||SrC,0, 175.64 
NaNO; 84.995 || Pbl, 461.00 ||SrCrO, 203.61 
Naz0 61.979 || Pb(NO3 )， 331.20 ||Sr( NO; )， 211.63 
Na, 0， 77.978 ||PbO 223.20 ||Sr(NO;), :4H,0 283.69 
NaOH 39.997 || PbO, 239.20 || SrSO4 183.68 
NasPO, 163.94 Pb; ( PO4 )， 811.54 ||UO,(CH;3C00),: 
Na)S 78.04 ||PbS 239.30 ||2H,0 ee 
NasS + 9H,0 240. 18 PbSO, 303.30 ||ZnC0; 125.39 
Na, SO3 126. 04 S0; 80.06 || ZnC204 153.40 
Na, SOs 142. 04 SO。， 64.06 ||ZnCl, 136.29 
Na, S03 158. 10 SbCl 228.11 || Zn(CH;COO)， 183.47 
Na,S,03 * 5H,0 248.17 SbCl 299.02 ||jZn(CCH:CO0)，. 2HO | 219.50 
NiCl, . 6H,0 237. 69 Sb, 03 291.50 ||Zn(NO;), 189.39 
NiO 74. 69 SbsS; 339.68 ||Zn(NO;), + 6H,0 297.48 
Ni( NO;), + 6H,0 290.79 SiF, 104.08 ||Zn0 81.38 
NiS 90.75 SiO0, 60. 084 ||ZnS 97.44 
NiSO, + 7H,O0 280. 85 SnCl， 189. 62 ||ZnS0, 161.44 
P,0; 141.94 SnCl, . 2H,0 225.65 ||ZnS0, :7H,0 287.54 
附录 E 络 合 物 的 稳定 常数 (18 ~25C) 
金属 离子 1/ (mol/L) n lg B, 
Ag+ 0.5 js 没 3.24, 7.05 
全 | Cd 2 1，…，6 2.65, 4.75, 6.19, 7.12, 6.80, 5.14 
物 | co* 2 1，…，6 2.11, 3.74, 4.79, 5.55, 5.73, 5.11 
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( 续 ) 
金属 离子 1 (mol/L) n lg Bp, 
Co3+ 2 1 ， 6 6.7, 14.0, 20.1, 25.7, 30.8, 35.2 
所 Cu 2 1 ， 5. 93 ，10. 86 
2 Cu2+ 2 1 ， 5 4.31, 7.98, 11.02, 13.32, 12. 86 
物 Ni2+ 2 1 ， 6 2. 80, 5.04, 6.77, 7.96, 8.71, 8.74 
Zn2+ p2 1 ， 4 2.37, 4.81, 7.31, 9.46 
Ag+ 0 1 ， 4 4.38, 7.33, 8.00, 8.73 
下 | Bi3+ 2.3 1 ， 6 4.30, 5.55, 5.89, 7.82, —, 9.70 
次 
2 Cd2+ 3 1 ， 4 1.75, 2.34, 3.32, 3.70 
物 Cu 0 2 5. 89 
Hg” 0.5 1 ， 4 9.05, 17.32, 19.74, 21.00 
Ag+ 0 1 ， 4 3.04, 5.04, 5.04, 5.30 
芝 Hg2+ 0.5 1 ， 4 6.74，13. 22，14. 07，15. 07 
人 
户 2+ 
物 | Sn 0 1 ， 4 1.51, 2.24, 2.03, 1.48 
Sb3+ 4 1 ， 6 2.26, 3.49, 4.18, 4.72, 4.72, 4.11 
Ag+ 0 1 ， 4 —, 21.1, 21.7, 20.6 
Cd2+ 3 1 ， 4 5. 48 ，10. 60，15. 23 ，18. 78 
Co 6 19. 09 
a | Cut+ 0 1 ， 4 一 ，24.0，28.59，30.3 
J 
本 Fe2 + 0 6 35 
物 Fe3+ 0 6 42 
Hg?+ 0 4 41.4 
Ni2+ 0.1 4 31.3 
Zn2 + 0.1 4 16.7 
A]3+ 0.5 1 ， 6 6.13, 11.15, 15.00, 17.75, 19.37, 19.84 
络 Fe3+ 0.5 1， 6 5.28, 9.30, 12.06, —, 15.77, 一 
a 
日 4+ 
物 | Th 0.5 1 ， 3 7. 65，13. 46 ，17. 97 
TiOi 3 1 ， 4 5.4, 9.8, 13.7, 18.0 
ZrO2+ 可 1 ， 3 8. 80，16. 12，21. 94 
Ag+ 0 1 ， 3 6.58, 11.74, 13.68 
碳 B+ 2 1 ， 6 3.63, —, —, 14.95, ，16. 80 ，18. 80 
到 Cd2+ 0 1 ， 4 2.10, 3.43, 4.49, 5.41 
物 | Pb2+ 0 1， 4 2.00, 3.15, 3.92, 4.47 
Hg2+ 0.5 1 ， 4 12. 87，23. 82 ，27. 60 ，29. 83 
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全 有 训 1/ (mol/L) n lg B， 
磷 | Ca 0.2 CaHL 1.7 
Mg2+ 0.2 MgHL 1.9 
合 | Mn2* 0.2 MnHL 2.6 
物 | Fe3+ 0. 66 FeL 9. 35 
Ag+ py) 1, —, 7.57, 9.08, 10.08 
硫 Au 0 1，.…， 一 23, —, 42 
能 | co* 1 1 1.0 
络 
合 | ca” 5 1，…， —, 11.00, 10.90, 10.48 
物 Fe3+ 0.5 1, 2 2.95, 3.36 
Hg2 + 1 1，…'， —, 17.47, —, 21.23 
区 Ag+ 0 1，…'， 8. 82, 13.46, 14.15 
Cu+ 0.8 1, 2, 3 10.35, 12.27, 13.71 
络 Hg2+ 0 1，.…， 一 ，29.86，32.26，33.61 
合 
物 | Pb2+ 0 1, 3 5.1, 6.4 
AH+ 0 1, 2, 3 8.60, 15.5, 21.30 
Cu2+ 0 1, 2 8. 27, 16. 34 
两 | Fe2+ 0 1, 2 5.07，8. 67 
酮 
络 Fe3+ 0 1, 2, 3 11.4, 22.1, 26.7 
日 
物 | N+ 0 1, 2, 3 6.06, 10.77, 13.09 
Zn2+ 0 1, 2 4.98, 8.81 
Ag+ 0 Ag HL 7.1 
AH + 0.5 AlHL 7.0 
AlL 20.0 
AlOHL 30.6 
Ca 0.5 CaHsL 10.9 
柠 CaH,L 8.4 
i 
酸 CaHL 3.5 
络 2 
A Cd 0. 5 CdH,L 7.9 
合 
物 Cd2+ 0.5 CdHL 4.0 
CdL 11.3 
Co2+ 0.5 CoH,L 8.9 
CoHL 4.4 
CoL 12.5 
Cu2+ 0.5 CuHsL 12.0 
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( 续 ) 
金属 离子 1/ (mol/L) n lg B, 
Cu2+ 0 CuHL 6.1 
0.5 CuL 18.0 
Fe2+ 0.5 FeH;L 7.3 
FeHL 3.1 
FeL 15.5 
Fe3+ 0.5 FeH,L 12.2 
FeHL 10.9 
检 FeL 25.0 
路 | NE* 0.5 NiHDT 9.0 
合 NiHL 4.8 
物 
NiL 14.3 
Pb?* 0.5 PbH,L 11.2 
PbHL 5.2 
PbL 12.3 
Zn2+ 0.5 ZnH,L 8.7 
ZnHL 4.5 
ZnL 11.4 
Al + 0 jl 3 7.26, 13.0, 16.3 
Cd 0.5 1, 2 2.9, 4.7 
Co2+ 0.5 CoHL 5.5 
CoH,L 10.6 
We, 4.79, 6.7, 9.7 
Cu2+ 0.5 CuHL 6. 25 
1, 2 4.5, 8.9 
草 
妈 Fe2+ 0.5~1 ] 志 有 53 2.9, 4.52, 5.22 
合 | Fe3+ 0 1, 2, 3 9.4, 16.2, 20.2 
物 
Mg?! 0.1 1; 2 2.76, 4.38 
Mn ( 王 ) 2 1, 2, 3 9.98, 16.57, 19.42 
Ni2+ 0.1 村 没 ; 加 5.3, 7.64, 8.5 
Th (NV) 0.1 4 24.5 
TiO2+ 2 15:2 6.6, 9.9 
Zn2+ 0.5 ZnH,L 5.6 
1, 2, 3 4. 89, 7.60, 8.15 
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金属 离子 1/ (mol/L) n lg B， 
AHB+ 0.1 1, 2,3 13.20, 22. 83, 28. 89 
Cd2+ 0. 25 1, 2 16. 68 ，29. 08 
Co2+ 0.1 1, 2 6.13, 9.82 
六 人 0.1 1 9. 56 
Cu2+ 0.1 和 9. 52 ，16. 45 
次 Fe2+ 0.1~0.5 1 多 5. 90, 9.90 
Fe3+ 0. 25 1 2 3 14. 64，25. 18 32.12 
Mn2+ 0.1 1, 2 5. 24, 8.24 
Ni2+ 0.1 1, 2 6.42, 10. 24 
Zn2+ 0.1 1, 2 6.05, 10.65 
Bi3+ 0 3 8. 30 
Ca2+ 0.5 CaHL 4. 85 
0 1 交 2.98, 9.01 
Cd2+ 0.5 1 2.8 
Cu2+ 1 1，.…，4 3.2, 5.11, 4.78, 6.51 
要 Fe3+ 0 3 7. 49 
人 
已 | Mg 0.5 MgHL 4. 65 
1 ji 
Pb?* 0 1, 2,3 3;78, —, 4.7 
Zn2+ 0.5 ZnHL 4.5 
1, 2 2.4, 8.32 
Ag+ 0.1 1, 2 4.70, 7.70 
Cd2+ 0.5 1, 2, 3 5. 47，10. 09，12. 09 
Co2+ 1 1, 2, 3 5.91, 10.64, 13.94 
Co3+ 1 ly 3 18.70, 34.90, 48.69 
2 Cu+ 2 10.8 
炎 Cu2+ 1 1 3 10.67, 20.00, 21.0 
Fe2+ 1.4 1, 2, 3 4.34, 7.65, 9.70 
Hg2+ 0.1 1 14.30, 23.3 
Mn2+ 1 1, 2, 3 2.73, 4.79, 5.67 
Ni2+ 1 1, 2, 3 7.52, 13. 80, 18.06 
Zn2+ 1 1; 3 5.77, 10.83, 14.11 
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( 续 ) 
金属 离子 1/ (mol/L) n lg B, 
Ag+ 0. 03 1,2 7.4,13.1 
硫 
Bi3+ 6 11.9 
合 | Cu+ 0.1 3 ,4 13 ,15.4 
物 
Hg2+ 2,3,4 22. 1 ,24.7,26.8 
AH+ 2 4 33.3 
Ale(OH) 证 163 
Bi3+ 3 1 12.4 
Bis (OH) 168.3 
Cd 3 1 ,4 4.3,7.7,10.3,12.0 
Co2+ 0.1 1,2,3 5.1, 一 ,10.2 
Crm+ 0.1 1 ,2 10.2,18.3 
Fe2+ 1 1 4.5 
Fe3+ 3 T2 11.0,21.7 
所 Fe, (OH)4+ 25.1 
Hg2+ 0.5 2 21.7 
Mg?! 0 1 2.6 
物 | Mn， 0.1 1 3.4 
Ni 0.1 1 4.6 
Pb?* 0.3 1,2,3 6.2,10.3,13.3 
Pb, (OH)3+ 7.6 
Sn2+ 3 1 10.1 
Th4+ 1 1 9.7 
Ti3+ 0.5 1 11.8 
TiO2+ 1 1 13.7 
VO2+ 3 1 8.0 
Zn 0 1,.…,4 4.4,10. 1,14.2,15.5 











注 : 1. B, 为 络 合 物 的 累积 稳定 常数 ， 即 





= 天 | xK, XK3 x xK, 
lgB, = lgK +lgK, +lgKs + … 二 1gK， 
例如 Ag* 与 NH; 的 络 合 物 ，1l8B8, =3.24， 即 lgK =3.24; lgB, =7.05， 即 lgK =3.24, lgK, =3.81。 
2. 酸 式 、 碱 式 络 合 物 及 多 核 氧 氧 基 络 合 物 的 化 学 式 标明 于 “7z” 栏 中 。 
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附录 标准 电极 电势 (18 ~25%C ) 





半 反应 ES/V 
F,( 气 ) +2H+ +2e=2HF 3.06 
0; +2H* +2e=0,+H,0 2. 07 
SO08- +2e=2SO1- 2.01 
H,0, +2H+ +2e=2H,0 1.77 
MnOy +4H+* +3e= Mn0,( 固 ) +2H,0 1.695 
Pb0,( 固 ) + S03- +4H* +2e=PbS04( 固 ) +2H,0 1. 685 
HClO, +2H+ +2e =HCIO + H,0 1. 64 
HCIO+H* +e= 了 Ch +H,0 1.63 
Ce4+ +e=Ce3+ 1.61 
HI0O,+H+ +2e=I0; +3H,0 1.60 
HBrO+H: +e= 3B +H,0 1.59 
BrOy +6H+ +5e= 本 Bn +3H,0 :52 
MnO7 +8H+ +5e=Mn’* +4H,0 1.51 
Au( 亚 ) +3e=Au 1.50 
HCIO +H+ +2e=Cl- +H,0 1. 49 
ClO; +6H* +5e= 了 本 Ch +3H,0 1.47 
Pb0,( 固 ) +4H* +2e=Pb2* +2H,0 1. 455 
HIO+H* +e=3b +H,0 1.45 
Cl0; +6H* +6e=Cl- +3H,0 1.45 
BrO; +6H+ +6e=Br- +3H,0 1. 44 
Au( 亚 ) +2e=Au( I) 1.41 
Cl ( 气 ) +2e =2C1- 1. 3595 
ClIO， +8H* +7e= 二 Cl +4H,0 1.34 
Cr,03- +14H+ +6e=2Cn+ +7H,0 1.33 
Mn0,( 固 ) +4H+ +2e=Mn?+ +2H,0 1.23 
0,( 气 ) +4H+ +4e=2H,0 1.229 
IO +6H+ +5e= 了 D +3H,0 1. 20 
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( 续 ) 

半 反应 ES/V 
ClO7 +2H+ +2e=Cl0; +H,0 1. 19 
Br (水 ) +2e =2Br- 1. 087 
NO, +H+ +e=HNO， 1.07 
Bry +2e=3Br- 1.05 
HNO, + H+ +e=NO( 气 ) +H,0 1. 00 
VO7 +2H+ +e=V02+ +H,0 1.00 
HIO+H+ +2e=I- +H,0 0. 99 
NO; +3H+ +2e=HNO, +H,0 0. 94 
ClO- +HO+2e=Cl- +20H- 0. 89 
H,0, +2e =20H- 0. 88 
Cuz+* +I- +e=Cul( 周 ) 0. 86 
He + +2e=Hg O83 
NOy +2H+ +e=NO,+H,0 0. 80 
Ag+ +e=Ag 0. 7995 
Hegi+ +2e=2Hg 0. 793 
Fe3+ +e=Fe2+ 0.771 
BrO- +HO+2e=Br- +20H- 0.76 
0,( 气 ) +2H+ +2e=H,0, 0. 682 
AsO07 +2HO+3e=As+40H- 0. 68 
2HgCl, +2e = Hg,Cl,( 固 ) +2C1- 0. 63 
Hg SO,( 固 ) +2e =2Hg+SO3- 0. 6151 
Mn07 +2H;0+3e=Mn0,( 固 ) +40H- 0. 588 
MnO7 +e= MnO3- 0. 564 
HAs0, +2H+ +2e=HAsO, +2H,0 0. 559 
TI +2e=31- 0. 545 
D( 固 ) +2e=2I- 0. 5345 
Mo( VI) +e=Mo( V) 0.53 
Cu+ +e=Cu 0. 52 
4SO, (水 ) +4H* +6e=S402- +2H,0 0.51 
HgCli” +2e = Hg+4Cl- 0. 48 
2S0, (水 ) +2H+ +4e=S03- + 也 0O 0. 40 
Fe(CN)i- +e=Fe(CCN)1- 0.36 
Cu2+* +2e=Cu 0.337 
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半 反应 ES/V 
VO’* +2H+ +e=Va+ +HO 0. 337 
Bi0+* +2H+ +3e=Bi+H;O 0. 32 
Hg Cl ( 固 ) +2e =2Hg +2C1- 0. 2676 
HAsO, +3H+ +3e=As+2H 0 0. 248 
AgCl( 固 ) +e=Ag+Cl- 0. 2223 
SbO* +2H* +3e=Sb+HO 0.212 
S03- +4H+ +2e=S0,( 水 ) +2H,0 0.17 
Cu2+ +e=Cur+ 0. 159 
Sn4+ +2e=Sn2+ 0. 154 
S+2H* +2e=H)S( 气 ) 0. 141 
Hg Br, +2e=2Hg+2Br- 0. 1395 
Tioz+ +2H+ +e=Ta+ +H,0 0.1 
SO03- +2e=2S,03- 0.08 
AgBr( 固 ) +e=Ag+Br- 0.071 
2H* +2e=H, 0. 000 
0, +H,0 +2e=HO7 +OH- —0.067 
TiOCl!* +2H+ +3Cl- +e=TiCl +H,0 一 0. 09 
Pb?* +2e =Pb -0. 126 
Sn2+ +2e =Sn -0. 136 
AgL( 固 ) +e=Ag+1- -0. 152 
Ni +2e=Ni —0.246 
HPO, +2H+ +2e= HPOs +H,0 -0.276 
Co2+ +2e = Co -0.277 
T+ +e=T -0.3360 
In3+ +3e=In —0.345 
PbSO,( 固 ) +2e =Pb+S02- 一 0.3553 
Se03- +3H,O0 +4e=Se +60H- -0.366 
As+3H+ +3e = AsH; —0.38 
Se +2H+ +2e=H,Se -0.40 
Cd2* +2e=Cd —0.403 
Cr* te=Cr —0.41 
Fe2+ +2e=Fe —0.440 
S+2e=S’- —0.48 
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( 续 ) 

半 反应 ES/V 
2C0, +2H* +2e=H,C,0, 一 0. 49 
HsPO; +2H+ +2e =H;PO, +H,0 -0.50 
Sb +3H+ +3e=SbH; -0.51 
HPbO7 +HO+2e=Pb+30H- —0.54 
Gaa+ +3e=Ga 一 0. 56 
Te03- +3H,0 +4e=Te +60H- -0.57 
2S03- +3H,0 +4e=S,03- +60H- 一 0.58 
S03- +3H,0 +4e=S+60H- 一 0. 66 
As03- +2H,0 +2e = AsO;7 +40H- -0.67 
AgyS( 固 ) +2e=2Ag+S- —0.69 
Zn2+ +2e=Zn —0.763 
2H,0 +2e =H, +20H- —0. 828 
Cri* +2e=Cr —0.91 
HSnO07 +H,0 +2e=Sn+30H- —0.91 
Se +2e =Se”- 一 0. 92 
Sn(OH)2- +2e=HSnor +HO+30H- 一 0. 93 
CNO- +HO+2e=CN- +20H- 一 0. 97 
Mn2+ +2e= Mn -1.182 
Zn03- +2HO+2e=Zn+40H- -1.216 
AB+ +3e=Al —1.66 
H,AlO; + HO0 +3e=Al+40H- —2.35 
Mg + +2e= Mg —2.37 
Na+ +e=Na -2.714 
Ca2+ +2e= Ca -2. 87 
Sm +2e=Sr —2. 89 
Ba’* +2e=Ba 一 2. 90 
K+ +e=K 一 2. 925 
Dr +e=1i 3:042 
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一 一 本 手册 从 材料 化 学 分 析 基础 知识 入 手 ， 介 绍 了 生产 中 绝 大 部 
分 常见 材料 的 化 学 分 析 方法 ， 并 给 出 了 材料 化 学 分 析 常 用 的 
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